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RESUMO 
 
 Atualmente a granulação de partículas finas encontra suas principais aplicações 
nas indústrias de alimentos, química, agrícola e especialmente farmacêutica e tem sido cada 
vez mais objeto de pesquisa, com finalidades de melhorar aspecto, perdas por manuseio, 
compactação e transporte. A granulação consiste em aumentar o tamanho (volume) da 
partícula, através da incorporação de materiais ativos e/ou inertes. Os primeiros trabalhos 
foram desenvolvidos na década de 50, utilizando areia em granuladores cilíndricos. Desde 
então, uma grande quantidade de trabalhos vem sendo realizado com a utilização de 
equipamentos tais como misturadores, tambores rotativos e leito fluidizado. A utilização do 
leito fluidizado modificado tem como objetivo melhorar o processo, otimizando a técnica e 
tornando-a economicamente viável. Neste trabalho, estudou-se a granulação de pós em 
leito fluidizado com tubo interno, utilizando uma solução aquosa com concentração de 35 
% de maltodextrina como agente granulante, e efetuou-se a caracterização física dos 
grânulos formados e de pastilhas obtidas a partir desses grânulos. O material empregado 
como excipiente foi a celulose microcristalina com diâmetros que variam de partículas 
menores que 125 µm a 420 µm. O leito consiste de uma coluna em acrílico de 60 cm de 
altura e 14 cm de diâmetro interno. Um tubo com 14 cm de altura e 7 cm de diâmetro 
interno foi adaptado no centro do leito, preso ao topo por uma haste retrátil, facilitando o 
seu deslocamento e fixação em relação à placa distribuidora. A utilização do leito 
fluidizado com um tubo interno facilitou a condução do processo em relação ao leito 
fluidizado convencional, pois foi observada uma melhora na fluidodinâmica durante o 
processo. A solução granulante foi aspergida sobre o leito de partículas, através de um bico 
atomizador de duplo-fluido. As variáveis operacionais analisadas foram: vazão da solução 
granulante (Ws), com valores de 4, 7 e 10 ml/min no display da bomba, pressão de 
atomização (Pat) de 68,95, 103,42 e 137,89 kPa, temperatura do ar de fluidização (T) de 60, 
70 e 80 °C, e altura do tubo interno (ht) em relação à placa distribuidora de 4, 6 e 8 cm. O 
trabalho experimental foi realizado com auxílio de um planejamento fatorial completo 24 
para avaliar a influência das condições operacionais nas variáveis de resposta: crescimento 
das partículas, índice de torrões e índice de Carr. O planejamento experimental forneceu 
modelos estatisticamente significativos para as respostas crescimento dos grânulos e índice 
de Carr. O crescimento dos grânulos foi favorecido pelo aumento da vazão da solução 
granulante associada à baixa pressão de atomização. Os grânulos apresentaram 
 v 
compressibilidade de 2,44 a 16,9 % e ângulo de repouso de 37,6±1,77° a 42±1,49°, 
indicando ótima fluidez e coesividade intermediária. Além disso, analisou-se também a 
compressão e compactação dos grânulos. Pastilhas foram confeccionadas aplicando 1,5 ton. 
aos grânulos em prensa hidráulica e submetidas à análise de resistência. Os resultados 
mostraram-se satisfatórios, estando os valores obtidos de acordo com os especificados na 
literatura.  
 
Palavras chave: granulação, compactação, compressão, leito fluidizado 
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ABSTRACT 
 
 Currently the fine particle granulation finds its main applications in the food 
chemical, agricultural and especially pharmaceutical industries, and has been attracting 
more and more interest with purposes to improve aspect, losses, compacting and transport. 
The granulation consists of increasing the size of the particle, through the incorporation of 
active and/or inert materials. The first works had been developed in the decade of 50. Since 
then, a great amount of works comes, being carried through with the use of different 
equipments such as mixers, rotary drums and fluidized beds. Modified fluidized bed 
granulators had been proposed with the objective of improving the process. The use of 
modified fluidized beds optimizes the technique and turns it economically viable. The 
objective of this work was the study of granulation of powders in a fluidized bed modified 
with the inclusion of a draft-tube, using an aqueous solution of maltodextrin (35% in 
weight), and the physical characterization of the granules and tablets compressed from 
these granules. The granulation operation was carried out by top spraying the granulating 
liquid on the fluidized bed of particles using a double-fluid nozzle. Microcrystalline 
cellulose particles (mean diameter from below 125µm to 420µm) were chosen as the raw 
material to be granulated. The fluidized bed consisted of a cylindrical column constructed 
in Plexiglass with 0.14 m of internal diameter and 0.6 m of height. A draft-tube with 0.14 
m of height and 0.07 m of internal diameter was adapted in the center. The experimental 
work was carried through with the aid of a 24 experimental design with three central points, 
resulting in 19 runs to evaluate the effects of the operational variables on the granulation 
process. The independent variables studied were the flow rate of granulating solution (Ws); 
the air pressure of atomization (Pat); the inlet air temperature (T) and the height of the draft-
tube (ht). The values of the variables at the lower, central and upper levels were fixed in 4, 
7 and 10 mL/min for Ws; 68.95, 103.42 and 137.89 kPa for Pat; 60, 70 and 80°C for T and 
4, 6 and 8 cm for ht. The responses analyzed were the particles growth, agglomeration 
index, angle of repose and Carr index. The growth of granules was favored by the increase 
of the flow rate of the granulating solution associated to a low pressure of atomization. The 
granules showed compressibility in the range of 2.44 to 16.9% and angle of repose from 
37.6±1.8° to 42.0±1.5°, indicating free flow ability and intermediate cohesiveness. Also, 
the granules compression and compaction was analyzed. Tablets were done by applying 1.5 
tons to the granules using a hydraulic press and then submitted to resistance analyses. The 
 vii 
results obtained were satisfactory as the values were in the range specified in the literature 
for pharmaceutical tablets.  
 
Key-words: granulation, compaction, compression, fluidized bed 
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CAPÍTULO 1 
INTRODUÇÃO 
 
 A granulação de partículas finas (pós) tem sido amplamente aplicada em várias 
indústrias, tais como: minérios de ferro, produção agrícola, detergentes, alimentos, química 
e, especialmente, farmacêutica e tem sido objeto de pesquisa até os dias atuais. Os 
primeiros trabalhos foram desenvolvidos na década de 50, utilizando areia em granuladores 
cilíndricos (CAPES e DANCKWERTS, 1965; NEWITT e CONWAY-JONES, 1958). 
Desde então uma grande quantidade de trabalhos vem sendo publicada, estudando os mais 
diversos materiais granulados em equipamentos como: leitos fluidizados, misturadores e 
tambores rotativos. 
 Atualmente, a granulação de partículas finas (pós) encontra diversas aplicações na 
indústria farmacêutica e na indústria de alimentos - formulação de novos produtos, a 
exemplo de flocos de milho, farinhas para bolo, sopas instantâneas, etc. 
 O processo de granulação consiste em aumentar significativamente o tamanho 
(volume) da partícula, por meio da incorporação de materiais ativos e/ou inertes (COSTA, 
2001). 
 Após a granulação, os materiais são mais facilmente transportados, manuseados e 
estocados, diminuindo também a tendência à segregação e à formação de torrões, trazendo, 
portanto, diversas vantagens, sendo uma das principais a eliminação de emissão de pó 
(CAPES, 1980; SHERRINGTON e OLIVER, 1981). 
 
 O objetivo da granulação pode ser sumarizado como: 
a) aumentar o tamanho e a compressibilidade das partículas; 
b) produzir partículas de tamanho uniforme e geralmente de formato arredondado; 
c) produzir superfície hidrofílica; 
d) densificar o material para o transporte ou o armazenamento; 
e) reduzir a tendência dos materiais, geralmente higroscópicos, a formarem 
protuberância ou bolos (torrões); 
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f) melhorar a solubilidade da dispersão do produto na água; 
g) controlar a porosidade e a relação superfície - volume; 
h) melhorar a aparência do produto. 
 
 Alguns equipamentos são tradicionalmente utilizados no processo de granulação: 
tambores rotativos, extrusoras, misturadores e o prato inclinado são exemplos, sendo que 
nas últimas décadas a utilização do leito fluidizado e do leito de jorro vem sendo bastante 
estudada (HÉMATI; CHERIF; SALEH, PONT, 2003; PASSOS e MUJUMDAR, 2000; 
PONT; SALEH; STEINMETZ; HÉMATI, 2001; SCHNEIDER e BRIDGWATER, 1993; 
SRINIVASA-KANNAN e BALASUBRAMANIAM, 2003; ZANK; KIND; SCHLÜN-
DER, 2001). 
 O uso do leito fluidizado surge como uma alternativa para otimizar a técnica, 
tornando-a economicamente viável e adequada para granulação, e vem sendo realizada com 
grande freqüência e êxito, oferecendo vantagens em relação a outras técnicas já existentes, 
principalmente quando o produto a ser processado não precisa ser submetido a altas 
temperaturas por períodos prolongados. A ampla utilização dessa técnica de contato deve-
se à intensa mistura dos sólidos, proporcionando altas taxas de transferência de calor e 
massa, permitindo também um elevado grau de uniformidade no recobrimento e nos 
grânulos formados. As pesquisas continuam nessa área, por se tratar de um processo 
complexo, influenciado por diversas variáveis operacionais e físico-químicas do produto 
(HÉMATI; CHERIF; SALEH, PONT, 2003; ZANK; KIND; SCHLÜDER, 2001), sendo, 
portanto, dependente de cada produto. 
 Para a granulação em leito fluidizado são necessários equipamentos bem projetados 
(o projeto da placa distribuidora e do bico atomizador (sistema de atomização) são de 
grande importância), cuja operação adequada depende do controle de diversos parâmetros. 
Um outro aspecto interessante do uso de leito fluidizado para granular é a possibilidade de 
fazer a combinação de operações como granulação e secagem em um mesmo equipamento 
(NIENOW e ROWE, 1985), podendo melhorar também a distribuição granulométrica do 
produto final em relação aos processos convencionais (RANKELL; SCOTT; LIEBER-
MAN; CHOW; BATISTA, 1964). 
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O Laboratório de Fluidodinâmica e Secagem – LFS, da Faculdade de Engenharia 
Química – UNICAMP, vem desenvolvendo trabalhos desde 1992 nos temas recobrimento 
de partículas, granulação e secagem, entre os quais podem ser citados: Rocha (1992), sobre 
recobrimento de comprimidos, Silva et al. (2004), sobre a influência do índice de umidade 
da celulose microcristalina no processo de recobrimento em leito fluidizado; Cunha e 
Rocha (2004), analisando a influência da umidade das partículas durante o recobrimento 
em leito fluidizado; Vieira et al. (2004) analisando a adesão de uma suspensão polimérica 
aquosa em partículas inertes em leito de jorro; Paulo Filho et al. (2006) sobre recobrimento 
de partículas polidispersas em leito de jorro: análise da curva característica e determinação 
de parâmetros fluidodinâmicos; Donida et al. (2005) que estudaram a influência das 
propriedades das suspensões poliméricas aquosas e das partículas no processo de 
recobrimento em leito de jorro, entre outros. Com base nesta experiência, o LFS dispõe de 
infra-estrutura de técnicas e equipamentos de leito fluidizado e de jorro para realizar 
experimentos de recobrimento e granulação.  
 Devido à importância do assunto em questão e visando a fundamentação do estudo e 
desenvolvimento do processo de granulação em leito fluidizado, o objetivo do presente 
trabalho foi analisar a formação de grânulos de MICROCEL – celulose microcristalina, 
utilizando o leito fluidizado com tubo interno e atomização no topo como equipamento 
granulador. A introdução de um tubo interno em um leito convencional tem a finalidade de 
minimizar instabilidades dinâmicas e efeitos indesejáveis, melhorar a movimentação das 
partículas e aumentar o contato gás-sólido, proporcionando altas taxas de transferência de 
calor e massa. 
Serão apresentadas e avaliadas as influências das seguintes variáveis operacionais: 
vazão da solução granulante, temperatura do ar, pressão de atomização e a altura do tubo 
interno. As seguintes respostas foram analisadas visando à otimização do processo: 
crescimento, índice de torrões e índice de Carr. Objetivou-se ainda definir uma solução 
ligante adequada, determinar a altura ótima entre a distância do tubo interno e a placa 
distribuidora de forma a obter grânulos uniformes, confeccionar pastilhas por compressão 
direta em prensa hidráulica dos grânulos obtidos e analisar as propriedades físicas das 
pastilhas obtidas: compactação, dureza, rugosidade e friabilidade. 
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CAPÍTULO 2 
REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 
 
2.1 – Fundamentos de fluidização 
 
 2.1.1 – Introdução 
 A fluidização é o mecanismo em que um leito de partículas é suspenso por uma 
corrente de fluido ascendente, fazendo com que as partículas se movimentem ascendente e 
descendentemente de forma randômica. Segundo Kunii e Levenspiel (1991), na fluidização, 
os sólidos finos são transformados em um estado “quase líquido” através do contato com o 
gás ou líquido. A partir de um determinado nível de velocidade do fluido, quando a 
fluidização inicia, a diferença de pressão no leito permanece aproximadamente constante. O 
sistema nessas condições se assemelha a um fluido, por isto o nome fluidizado. 
 O estudo da fluidização envolve a avaliação dos parâmetros fluidodinâmicos como 
a velocidade, a porosidade mínima de fluidização e queda de pressão. Estes parâmetros são 
obtidos a partir do levantamento das curvas características de queda de pressão em função 
da velocidade superficial do fluido e são essenciais para o dimensionamento do leito 
fluidizado. 
 Os parâmetros fluidodinâmicos, velocidade, queda de pressão e porosidade 
mínima de fluidização, podem ser estimados por equações empíricas e semi-empíricas, 
como a equação de Wen e Yu e a equação de Geldart e Abrahamsen, apresentadas 
posteriormente (KUNII e LEVENSPIEL, 1991). 
 
 2.1.2 – Classificação das partículas para a fluidização 
 A classificação mais usada é aquela proposta por Geldart (1986). Essa 
classificação foi elaborada de acordo com as propriedades das partículas e do gás. Segundo 
o autor, as partículas podem ser diferenciadas em quatro categorias (grupos) C, A, B e D, 
como é mostrado na Figura 2.1. 
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Figura 2.1 - Diagrama simplificado de classificação de partículas para fluidização através 
de ar em condições normais (GELDART, 1986). 
 
 Grupo C: Partículas coesivas e muito finas. Normalmente, a fluidização das 
mesmas é extremamente difícil, devido às forças interpartículas serem maiores que a 
resultante da ação do gás. Em leitos de pequeno diâmetro estas partículas tendem a elevar-
se como um bloco de sólidos, ao passo que em leitos de grande diâmetro, canais 
preferenciais formam-se do distribuidor à superfície do leito, não havendo fluidização dos 
sólidos. 
 Grupo A: Corresponde a partículas relativamente finas (20 < dp <100 µm) e de 
médias densidades (ρp < 1400 kg/m3). Possui uma grande faixa de fluidização entre a 
velocidade de mínima fluidização, Umf, e a velocidade mínima de formação de bolhas, UmB, 
apresentando portanto, fluidização particulada antes da aparição das bolhas. Tem-se, para o 
leito fluidizado com partículas desse grupo, alta expansão do leito e alta mistura do gás e do 
sólido. Quando a velocidade do gás aumenta acima de UmB, a fluidização é borbulhante e é 
caracterizada por: 
− bolhas com movimentos ascendentes mais rápidos que o gás; 
− bolhas que surgem após o distribuidor, dividem-se e coalescem quando sobem em 
direção à superfície do leito. 
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 Grupo B: Fazem partes desde grupo partículas com diâmetro na faixa de 40 e 500 
µm e massa específica compreendida entre 1400 e 4000 kg/m3. Para estas partículas, as 
forças interpartículas são desprezíveis e o fenômeno de bolhas começa no início da 
fluidização. O diâmetro das bolhas aumenta com a altura do leito e a velocidade do gás em 
excesso (U-Umf). A expansão do leito é pequena e uniforme. 
 Grupo D: Referem-se aos materiais densos e de diâmetros importantes (dp > 600 
µm). Requer alta velocidade para fluidizar e proporciona baixa expansão do leito e baixa 
mistura de sólidos. As partículas deste grupo são mais adequadas ao movimento de jorro. 
As bolhas têm movimentos ascendentes mais lentos que o gás e quando atingem o diâmetro 
do leito, observa-se o “slugging” ou pistão. 
 Outras áreas de estudo procuram localizar mais claramente os limites (fronteiras) 
entre as regiões que delimitam o tipo de sólido. Estes não dependeriam somente da 
densidade e do tamanho médio de partícula, mas também da relação U/Umf, das 
propriedades do gás e da distribuição de tamanhos do sólido (GRACE, 1986). 
 
 2.1.3 – Regimes de Fluidização 
 A fluidização pode ser obtida em vários regimes, verificados por Grace (1984), 
como mostra a Figura 2.2. 
 
 Figura 2.2 – Regimes de fluidização em função da velocidade superficial do gás 
(adaptado de KUNII e LEVENSPIEL, 1991). 
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 Leito Fixo: Com velocidade do gás entre zero até a de mínima fluidização. Nesta 
fase as partículas estão imóveis e o fluido escoa entre os interstícios. 
 Fluidização particulada: Com a velocidade do gás entre a de mínima fluidização 
e a mínima para iniciar o regime de bolhas. O leito se expande de maneira progressiva, a 
superfície superior é bem definida, ocorre pouca agregação de partículas e a flutuação de 
pressão é pequena. 
 Fluidização borbulhante: Com a velocidade do gás acima da velocidade de 
mínima fluidização, várias bolhas são formadas próximas ao distribuidor e sobem para a 
superfície do leito. 
 Fluidização pistonada: Com velocidade do gás entre a mínima para fluidização 
pistonada e a mínima para o regime turbulento. As bolhas formadas ocupam grande parte 
da coluna e a superfície superior sobe e sofre colapsos com freqüência, grandes flutuações 
de pressão são observadas. 
 Fluidização turbulenta: Com velocidade do gás entre a mínima para a 
fluidização turbulenta e a velocidade terminal das partículas. São observadas pequenas 
regiões de vazios e movimentos desordenados de partículas com formação de bolhas 
instáveis. A superfície superior é indefinida e pequenas flutuações de pressão são 
observadas. 
 Fluidização rápida: Com velocidade do gás acima da velocidade terminal das 
partículas. A superfície não é definida, as partículas são transportadas para fora pelo topo e 
podem ser capturadas por um ciclone e recirculadas próximo ao fundo da coluna. 
 Transporte pneumático: A velocidade do gás é superior à crítica de transporte. 
Não há praticamente partículas descendentes próximo à superfície do distribuidor de ar. As 
partículas são arrastadas do leito. 
 
 2.1.4 – Modelos para determinação dos parâmetros de fluidização 
 Para a compreensão do mecanismo da fluidização de sólidos em determinado 
processo, faz-se necessária a determinação de parâmetros fluidodinâmicos, como 
velocidade, porosidade e pressão de mínima fluidização, os quais traduzem o 
comportamento do leito poroso quando da passagem do leito fixo para o fluidizado. Para 
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que tais parâmetros possam ser determinados e avaliados, deve-se analisar o efeito da 
velocidade superficial do fluido sobre o gradiente de pressão. Este estudo é essencial não só 
para o projeto de câmaras em leito fluidizado, como também para a avaliação das condições 
operacionais de um equipamento já projetado. 
 Velocidade de mínima fluidização: A velocidade de mínima fluidização 
corresponde à velocidade superficial do gás em que a perda de pressão se iguala ao peso 
aparente de sólidos. Nestas condições, imediatamente, a fluidização é iniciada. Dentre as 
correlações existentes para estimativa da velocidade de mínima fluidização, pode-se 
destacar as seguintes: 
 a) Wen e Yu (1966) utilizaram a equação de Ergun para partículas esféricas e não 
esféricas, para qualquer faixa de Reynolds. Foram feitas duas considerações: 
1 – a equação de Ergun é válida para a condição de mínima fluidização; 
2 – a porosidade de mínima fluidização, εmf, depende do fator de forma de acordo com as 
relações: 
 
14
.
1
3 ≅
mfs εφ              e             
11
1
32 ≅
−
mfs
mf
εφ
ε
 
 Baseado nestas duas considerações, a Equação de Ergun se torna, para a mínima 
fluidização: 
 Remf = 7,33
g).(d
0408,07,33
5,0
2
gpg
3
p2
−








−
+
µ
ρρρ
 (2.1) 
 b) Kunii e Levenspiel (1991) apresentaram duas correlações empíricas para partículas 
grandes e pequenas, ou seja, que apresentam Números de Reynolds menores que 20 e 
maiores que 1000, respectivamente, 
 
( )
µ
ρρ
1650
g.d
U gp
2
p
mf
−
=
                   Partículas pequenas e Rep < 20 (2.2) 
 
( )
g
gpp
mf
gd
U
ρ
ρρ
5,24
.2 −
=                       Partículas grandes e Rep > 1000 (2.3) 
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Geldart e Abrahamsen (1981) propuseram uma correlação empírica para partículas 
pequenas (< 100 µm), como: 
 
( ) )s/m(
111
dg
U 066,0
p
87,0
8,1
p
934,0934,0
gp
mf ρµ
ρρ −
=
 (2.4) 
 Nessas equações, Umf é a velocidade de mínima fluidização, ρg é a densidade do 
gás (kg/m3), ρp é a densidade da partícula (kg/m3), dp é o diâmetro da partícula (m) e µ a 
viscosidade do gás (kg/m.s). 
 A partir da velocidade de mínima fluidização pode-se estimar a velocidade de 
operação (velocidade superficial) do leito fluidizado. A velocidade de operação é um 
parâmetro muito importante para o dimensionamento de uma câmara em leito fluidizado, já 
que vai garantir o regime de fluidização. 
 Porosidade de mínima fluidização: A porosidade de mínima fluidização (εmf) 
corresponde à porosidade do leito quando este está submetido à velocidade de mínima 
fluidização. 
 
 A partir de um balanço de forças no leito: 
 
g).).(1(H.AA.P gpmfmf ρρε∆ −−=  (2.5) 
rearranjando a equação (2.5), chega-se a seguinte equação, para o cálculo da porosidade 
mínima de fluidização: 
 
g)(H
P1
gpmf
mf ρρ
∆
ε
−
−=  (2.6) 
 A equação (2.6) pode ser usada para o cálculo da porosidade do leito em função da 
queda de pressão (∆P) e da altura do leito na mínima fluidização (Hmf). 
 
2.2 – Distribuição de gás para leito fluidizado 
 
 A placa distribuidora num leito fluidizado tem como função suportar a massa de 
partículas no leito, como também distribuir uniformemente o fluxo do fluido, sem causar 
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atrição através dos sólidos (PELL, 1990). A distribuição homogênea do fluxo de fluido 
através do leito fluidizado, ou mesmo de um outro tipo de leito qualquer, é fundamental ao 
projeto de equipamento e uma má distribuição do fluxo pode levar à formação de canais 
preferenciais, diminuindo a eficiência do processo (COSTA, 2001). 
 Segundo Kunii e Levenspiel (1991), baseado em experimentos de outros 
pesquisadores, o tamanho e distribuição das bolhas num regime de fluidização são 
fortemente influenciados pelo tipo de distribuidor utilizado. Esta observação é apresentada 
através da Figura 2.3: 
− com poucas aberturas na entrada de ar, a flutuação na densidade do leito é 
desprezível para qualquer vazão, a densidade do leito varia com a altura e com a 
canalização do gás; 
− com muitas aberturas na entrada de ar, a flutuação na densidade do leito é 
desprezível para baixas vazões de ar; 
− com distribuidor sinterizado a densidade do leito é mais uniforme, com bolhas 
menores e maior contato gás/partícula. 
 
 Figura 2.3 – Qualidade de fluidização através da influência do tipo de distribuidor 
(KUNII e LEVENSPIEL, 1991). 
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 O uso de placas porosas de bronze sinterizado, plástico sinterizado ou aço inox 
como distribuidores de leito fluidizado em escala de laboratório tem sido comum há 
bastante tempo. Esta prática tem diminuído recentemente, pelas seguintes razões: 
− as placas sinterizadas podem sofrer variações na espessura ou permeabilidade, 
provocando regiões estagnadas e regiões de alto escoamento; 
− as placas destes materiais são caras, frágeis e de difícil operação; 
− os resultados não são muito utilizados para aumento de escala, já que a placa 
porosa sinterizada proporciona a formação de bolhas pequenas, nem sempre 
conveniente em operações industriais. 
 As placas perfuradas são as mais utilizadas em leitos fluidizados, tanto em escala 
de laboratório como industrial. A perda de carga através da placa perfurada, ∆PD, pode ser 
calculada pela Equação (2.7), (GELDART, 1986): 
 
2
. . .
D
g
PU A CD NF AF
ρ
∆
=  (2.7) 
em que : U – velocidade superficial do gás, (cm/s) 
A – área da seção transversal do leito, (cm2) 
CD – coeficiente de arraste 
∆PD – perda de carga na placa distribuidora, (Pa) 
NF – número de furos 
AF – área do furo, (mm2) 
 
 Encontram-se na literatura diversas configurações de placas distribuidoras 
utilizadas em diversos processos como: granulação, análise das bolhas em fluidização com 
sólidos finos com circulação interna, com recirculação interna do gás com tubo “draft”, 
entre outros (KIM,Y.; SONG; KIM, S., 1997; RAVAGNANI, 2003; SONG; KIM, Y.; 
KIM, S.,1997; TURTON e CHENG, 2005). 
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 2.2.1 – Leito Fluidizado com tubo interno 
 
 Modificações do leito fluidizado convencional têm sido propostas com o intuito de 
melhorar a transferência de calor e massa e a eficiência do contato sólido-fluido. Uma 
dessas modificações consiste na introdução de um tubo central, permitindo uma melhor 
homogeneização das partículas e controle do processo. A utilização desse acessório no 
interior do leito fluidizado propicia uma fluidização com maior estabilidade, melhorando 
bastante a movimentação das partículas em relação ao leito convencional. 
 Chu e Hwang (2002) estudaram a influência da taxa de circulação de sólidos na 
abrasão e sulfatação de material adsorvente, em um leito fluidizado com circulação interna. 
Verificou-se que a alta umidade relativa do gás de fluidização resulta em alta taxa de 
conversão de adsorvente. No entanto, o atrito e a taxa de circulação de sólidos foram 
baixas. A conversão de adsorvente aumenta com o aumento do tamanho das partículas nos 
primeiros 120 min, sendo menor para partículas com o diâmetro de 460 µm, do que para as 
partículas com diâmetros de 385 e 254 µm. Além disso, quando a velocidade superficial do 
gás de fluidização no tubo “draft” aumenta, a taxa de atrito cresce inicialmente até atingir 
um valor constante. No entanto, quando a velocidade superficial total do gás de fluidização 
aumenta, o atrito e a taxa de circulação de sólidos aumentam, mas a conversão de 
adsorvente diminui.  
 Ravagnani (2003) analisou a fluidodinâmica de leito fluidizado com e sem o tubo 
interno para revestimento de pós. As principais diferenças foram observadas nos valores de 
∆Pmax e na brusca redução na queda de pressão quando se inicia a fluidização. A 
implantação do tubo interno propiciou uma fluidização mais uniforme e uma queda de 
pressão mínima de fluidização mais estável. 
 Berruti et al. (1988) investigaram os efeitos dos parâmetros geométricos e 
operacionais sobre as velocidades de circulação dos sólidos à temperatura ambiente em um 
leito de jorro com areia e leito de jorro-fluidizado com tubo central (“draft tube”). Este tubo 
separa as regiões de jorro e a anular, evitando os contínuos choques entre as partículas 
descendentes do ânulo e do jorro. Verificou-se que a circulação dos sólidos é fortemente 
afetada pela geometria do sistema e pelos fluxos de ar no jorro e no ânulo. O leito de jorro-
fluidizado aparece como uma configuração mais versátil e de mais fácil controle do que o 
leito de jorro convencional. Os autores concluíram que a taxa de circulação dos sólidos 
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pode ser facilmente controlada a partir do ajuste da localização do tubo central, altura 
relativa do jorro e fluxos auxiliares de aeração. 
 A circulação em leito fluidizado tem sido empregada largamente na combustão e 
gaseificação de carvão e processos de refino de petróleo. No entanto, um leito fluidizado 
convencional circulante requer uma coluna muito alta. Para reduzir a altura do leito 
fluidizado circulante convencional e os custos na construção, vários tipos de leito 
fluidizado circulante, usando um tubo “draft” dividindo o leito e com uma circulação 
interna de sólidos, em uma única coluna, foram desenvolvidos. O leito fluidizado com tubo 
“draft” para circulação interna de sólidos, com aeração na região anular separada, pode 
tornar a operação de fluidização mais fácil. A circulação do gás pode ser controlada pela 
geometria da entrada do tubo “draft”. A taxa de circulação de sólidos no leito pode ser 
facilmente controlada pelo ajuste da velocidade do gás para o tubo e para a região anular, 
independentemente (SONG; KIM, Y.; KIM, S.,1997). 
 Os autores estudaram também os efeitos da velocidade do gás no tubo “draft” e na 
região anular, tipo de distribuidor (bolha cap, anel “sparger” e “tuyère” cônico), altura do 
tubo “draft” e altura da abertura na taxa de circulação de sólidos e passagem do gás. Os 
ensaios foram conduzidos com uma massa conhecida de partículas de areia (dp = 0,3 mm, 
ρs = 2620 kg.m-3, Umf = 0,1 m.s-1, εmf = 0,48). A coluna do leito apresentava 0,3 m de 
diâmetro interno e 2,5 m de altura, com tubo “draft” localizado no centro, com diâmetro 
interno de 0,1 m e alturas de 0,3 e 0,6 m. Foram utilizadas nos experimentos três 
configurações diferentes de placas distribuidoras, de modo a conduzir o gás no tubo “draft” 
e na região anular. Segundo os autores, a circulação do gás pela região anular depende do 
tipo de placa distribuidora utilizada. A circulação do gás no tubo “draft” para a região 
anular diminui com o aumento na altura do tubo. A taxa de circulação dos sólidos aumenta 
pela circulação do gás da região anular para a seção do tubo “draft” independente do tipo de 
distribuidor. O distribuidor de prato cônico com “tuyères” foi a configuração mais 
adequada, encontrada para circulação dos sólidos no leito fluidizado com circulação 
interna. Os resultados experimentais mostraram que a variação da densidade no leito na 
região anular em função da velocidade do gás é menor, tendo um desvio padrão de 12 %, 
enquanto que a densidade “bulk” é afetada principalmente pela altura do tubo “draft”. 
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2.3 – Mecanismos de formação de grânulos e aglomerados 
 
 Becher e Schlünder (1996) estudaram o mecanismo de crescimento de grânulos 
em leito fluidizado através de experimentos de granulação com uma suspensão de 
carbonato de cálcio (CaCO3) e observaram que existe uma quantidade limite para 
alimentação da solução de granulação, sendo que acima desta quantidade a aglomeração 
não pode ser controlada. As gotas que saem do bico atomizador são coletadas pelas 
partículas, formando várias camadas de líquido, secando em seguida. Com a colisão das 
partículas ainda molhadas ocorrerá a formação de pontes líquidas, ocorrendo de qualquer 
forma o crescimento. O início da aglomeração ocorre somente se a força de ligação 
induzida pela ponte líquida entre as partículas for mais elevada do que as forças de 
separação causadas pelas colisões ou pela força peso, levando à formação de grandes 
aglomerados e à defluidização (colapso) do leito de partículas. 
 De modo geral, há quatro mecanismos principais de crescimento de partículas por 
aglomeração: 
- Nucleação; 
- Coalescência; 
- Crescimento e 
- Formação de camadas. 
Nucleação: De acordo com Capes (1980), a formação de aglomerados pelo mecanismo 
de nucleação se torna mais evidente quando estes aglomerados têm diâmetro até 1 mm. 
Inicialmente, dois ou mais núcleos sólidos se formam e mantém-se unidos através de 
pontes líquidas no estado pendular. O tamanho destes núcleos depende do tamanho das 
gotas de líquido e, consequentemente, o tamanho de gotículas produzidas pelo bico de 
aspersão influencia no tamanho do grânulo formado. Os detalhes do mecanismo de 
nucleação, desde a etapa de molhamento (ponte líquida) até a consolidação das 
partículas (ponte sólida) são mostrados na Figura 2.4. 
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 Figura 2.4 – Mecanismo de aglomeração por nucleação (KADAM, 1991). 
 
Coalescência: O critério básico de adesão no mecanismo por coalescência é que dois 
sólidos colidem entre si, coalescem e a ligação resultante é mais forte que os efeitos 
combinados de todas as forças atuantes. O processo continua, causando aumento de 
tamanho por aglomeração como mostra a Figura 2.5. 
 
 
 Figura 2.5 – Mecanismo de aglomeração por coalescência (KADAM, 1991). 
 
Crescimento: Este é o mecanismo convencional de crescimento por aglomeração. O 
fenômeno ocorre da seguinte maneira. Inicialmente, partículas são aderidas formando 
aglomerados. Na sequência, outras partículas se juntam ao aglomerado já formado, e 
assim o mesmo vai aumentando de tamanho. Durante este mecanismo de crescimento, 
pode ocorrer a produção de partículas menores por abrasão e/ou atrito entre as partículas 
e os aglomerados formados ou entre os próprios aglomerados. Todavia, o aumento de 
tamanho é o mecanismo dominante durante o processo. A Figura 2.6 mostra a sequência 
do mecanismo. 
Capítulo 2 – Revisão Bibliográfica 
 
16 
 
 Figura 2.6 – Mecanismo de aglomeração por crescimento (KADAM, 1991). 
 
Formação de camadas: O crescimento de partículas por formação de camadas ocorre em 
torno de um núcleo, no qual partículas menores colidem e aderem formando camadas 
concêntricas. O recobrimento de partículas é um exemplo deste tipo de crescimento na 
formação do filme. A Figura 2.7 apresenta esquematicamente este mecanismo. 
 
 Figura 2.7 – Mecanismo de aglomeração por formação de camadas (KADAM, 1991). 
 
 Link e Schlünder (1997) trabalharam com recobrimento e granulação de partículas 
sólidas em um leito fluidizado, investigando a influência de parâmetros operacionais e 
fluidodinâmicos. Foi desenvolvido um equipamento experimental permitindo uma pesquisa 
mais detalhada dos mecanismos básicos pelos quais os grânulos são formados em processo 
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de granulação e recobrimento. Ao recobrir partículas de alumina com uma suspensão 
aquosa de cloreto de sódio, lactose e cal hidratada em leito fluidizado, observaram que 
existe uma relação linear entre o crescimento da partícula e o número de vezes que a 
partícula passa pela zona de aspersão. A taxa de crescimento apresentou-se proporcional à 
umidade da partícula, passando por um máximo, em seguida decrescendo e iniciando a 
aglomeração das partículas. A adição de um surfactante na solução ajuda a reduzir a tensão 
superficial, aumentando a molhabilidade e melhorando o espalhamento das gotas sobre a 
partícula. A formação de aglomerados não foi observada quando utilizaram a suspensão 
com surfactante. 
 Freire e Oliveira (1992) observaram que, paralelamente ao processo de 
crescimento, pode ocorrer o mecanismo de redução de tamanho, por quebra das partículas, 
pela abrasão que ocasiona o desgaste das partículas, ou pela fragmentação e consequente 
formação de pó. Enfatizando que durante a operação de recobrimento ou granulação esses 
mecanismos de redução devem ser evitados ou minimizados.  
 Vonk et al. (1997) descreveram o mecanismo de crescimento de partículas em três 
estágios: nucleação, crescimento por coalescência ou por formação de camadas e quebra. A 
nucleação ocorre devido à presença de partículas com superfície úmida, seguida de colisão 
e formação de núcleos. Durante a coalescência, os pellets tornam-se mais densos devido a 
impactos mecânicos, pela colisão com as paredes do recipiente e com outros pellets. Essa 
teoria não pode ser aplicada diretamente à granulação de partículas em equipamentos 
dotados de grande cisalhamento. Baseado em experimentos com celulose microcristalina, 
definiram um mecanismo de crescimento de partículas usando um granulador com alta 
velocidade de rotação. O mecanismo proposto para o crescimento de partículas está 
ilustrado na Figura 2.8. 
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 Figura 2.8 – Mecanismo de crescimento de partículas usando um granulador com 
alta velocidade de rotação (VONK; GUILLAUME; RAMARKER; 
VROMANS; KOSSEN, 1997). 
 
 Segundo Iveson et al. (2001), o comportamento da granulação era descrito 
tradicionalmente em termos de um número de diferentes mecanismos, alguns dos quais são 
mostrados na Figura 2.9a. A predição quantitativa dos grânulos é difícil. Além disso, a 
delimitação entre estes mecanismos depende da diferença de tamanho entre o grânulo e o 
material não granulado. Esse mecanismo pode ser também considerado como coalescência 
e/ou quebra. Portanto, está se tornando mais comum a descrição da granulação como sendo 
a combinação de três mecanismos descritos pela Figura 2.9b, como segue: 
1) Molhamento e nucleação; 
2) Adesão e coalescência; 
3) Atrito e quebra. 
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Figura 2.9 – Mecanismo de granulação (a) visão tradicional (SASTRY e FUESTENAU, 
1973, citado por IVESON et al. (2001, p.5)), (b) aproximação moderna 
(ENNIS e LITSTER, 1997, citado por IVESON et al. (2001, p.5)). 
 
 O crescimento dos grânulos ocorre quando as partículas no equipamento granulador 
colidem e aderem, ao mesmo tempo. Para dois grânulos esse processo é tradicionalmente 
mencionado como coalescência, enquanto que a adesão de partículas finas na superfície do 
grânulo pré-existente é muitas vezes denominado de crescimento por camadas. Entretanto, 
a distinção entre estes dois processos é arbitrária, dependendo do tamanho usado para 
limitar as partículas finas do material granular. Este processo de crescimento pode iniciar 
assim que o líquido é adicionado a uma massa de partículas agitada, isto é, 
simultaneamente com o estágio de molhamento e nucleação. A ocorrência ou não de uma 
colisão entre dois grânulos, resultando em permanente coalescência vai depender de uma 
larga escala de fatores, incluindo as propriedades mecânicas dos grânulos e a 
disponibilidade de pasta líquida na superfície dos grânulos (IVESON; LITSTER; 
HAPGOOG; ENNIS, 2001). 
 Zank et al. (2001) estudaram o crescimento de partículas e a deposição das gotas 
na granulação em leito fluidizado contínuo, com base cônica, bico atomizador de duplo 
fluido localizado na base do leito. Os grânulos são removidos pelo uso de um classificador, 
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uma vez que alcançam o tamanho desejado. Foram utilizadas partículas com diâmetro de 
275 µm sendo a suspensão de polivinil pirrolidona (PVP) aspergida sobre o leito de 
partículas. A deposição da gota e o crescimento da partícula ocorrem somente na região do 
jato. As partículas fluidizadas entram em contato com o jato devido à força de arraste da 
entrada do gás de fluidização. Acima do leito fluidizado, existe ainda um jato concorrente 
até que o jorro do gás de entrada é fluidizado completamente. Mais adiante, o gás da 
extremidade do jato é misturado retornando ao jato central, como observado na Figura 2.10.  
 
 
 Figura 2.10 – Movimentos das partículas, regiões do leito e perfil de velocidades 
(ZANK; KIND; SCHLÜNDER, 2001). 
 
 Foi observada uma deposição significativa e uniforme da suspensão em pequenas 
alturas do leito. Isto é devido à deposição da gota que ocorre na região do jato do bico 
atomizador e que se estende até a região da superfície livre (free-board). A respeito da taxa 
de crescimento da partícula, um aumento crescente com o diâmetro da partícula foi 
observado. Devido à inércia elevada, partículas maiores passam mais vezes pelo gás de 
fluidização e recebem mais gotas durante as passagens através da zona de aspersão. 
 Para que ocorra o crescimento das partículas é necessário que elas se unam umas às 
outras, o que resulta da força de adesão nos pontos de contato entre duas ou mais partículas. 
A força de adesão é função das propriedades físicas dos materiais e processos físico-
químicos envolvidos. Sendo classificadas geralmente em: forças eletrostáticas, pontes 
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líquidas, pontes sólidas e intermoleculares (FREIRE e OLIVEIRA, 1992; NIENOW e 
ROWE, 1985; PIETSCH, 1997). 
 Passos et al. (1988), ao analisarem o comportamento de partículas secas e 
molhadas em leitos de jorro e jorro-fluidizado bidimensionais obtiveram aglomeração de 
partículas molhadas para altas vazões de líquido. 
 Passos e Mujumdar (2000) realizaram um estudo sobre o efeito das forças coesivas 
em leito de jorro e fluidizado de partículas úmidas. Estes leitos são utilizados para o 
processamento de diversos materiais na forma de pastas, incluindo a produção de pós-finos 
através da secagem de suspensões em leitos de partículas inertes, recobrimento de 
comprimidos ou “pellets”, granulação, etc. Nestes processos, a operação do leito móvel é 
mais complexa devido ao desenvolvimento de forças coesivas resultantes de pontes líquidas 
entre as partículas. Estas forças podem afetar o fluxo de gás no leito, levando à 
aglomeração descontrolada de partículas e a um contato gás-sólido ruim. As principais 
variáveis que afetam a taxa de secagem de pastas em leitos de partículas inertes são a 
temperatura e a vazão do ar de circulação das partículas. Ambas variáveis governam a 
transferência de calor e a taxa de circulação dos sólidos, respectivamente, sendo necessário 
um ajuste adequado para não ocorrer a aglomeração. 
 Para obtenção de grânulos a partir de material particulado, forças de ligação têm 
que atuar entre partículas individuais. Segundo Rumpf (1962), os possíveis mecanismos de 
ligação podem ser classificados em cinco grupos como segue: 
1) Pontes sólidas; 
2) Pontes líquidas móveis; 
3) Pontes líquidas imóveis; 
4) Forças de atração entre partículas sólidas; 
5) Entrelaçamento mecânico. 
 
 A aderência entre as partículas ocorre pela formação de pontes líquidas ou sólidas, 
resultantes da ação das forças ligantes que atuam entre os pontos de acondicionamento das 
partículas, nas interfaces ligante-partícula ou através da pressão capilar no preenchimento 
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do volume de poro das partículas.  
 A Figura 2.11 mostra exemplos de forças de ligação que atuam no processo de 
aglomeração. 
   
  
 
(a) (b) (c) (d) (e) (f) 
 Figura 2.11 – Exemplos de forças de ligação que atuam no processo de 
aglomeração (PIETSCH, 2003). 
 
 As pontes sólidas podem ser formadas por sinterização, fundição parcial e 
cristalização de substâncias solúveis, como observado na letra (a); por reação química e 
ligações com suspensões de alta viscosidade, em (b). As pontes líquidas são formadas pela 
cristalização de substâncias dissolvidas, como observado em (c). Na letra (d) observa-se a 
atuação de forças moleculares, eletrostáticas, magnéticas e de valência. Na sequência, 
observa-se na letra (e), força de acoplamento (interlocking) e na letra (f), forças capilares 
através de conglomerados saturados de líquido. A ligação de partículas pode ocorrer 
também mecanicamente pelo encaixe da superfície de partículas fibrosas (PIETSCH, 2003). 
 Na formação de grânulos em leito fluidizado podem ser envolvidos um ou mais 
mecanismos: a) formação de pontes líquidas pela solução ligante entre as partículas, 
mantendo-as juntas devido à tensão superficial na interface ar-líquido e à pressão capilar, b) 
pontes formadas devido à cristalização da substância dissolvida durante a secagem, c) 
endurecimento da solução especialmente adicionada às partículas preliminares para formar 
estruturas aglomeradas como secagem progressiva (KADAM, 1991). 
 Newitt e Conway-Jones (1958) definiram o mecanismo da formação de grânulos 
como uma transição através de três estágios: pendular, funicular e capilar. Um quarto 
estado chamado estado da gota ou de suspensão também foi sugerido. No entanto, este 
estado provavelmente ocorre em processos como “spray drying”, onde as partículas ligadas 
são rodeadas por líquidos por todos os lados. É improvável que as partículas no sistema em 
leito fluidizado alcancem níveis tão elevados de molhabilidade; o aumento progressivo na 
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fase líquida pode ser observado na Figura 2.12. 
  
 
 
Figura 2.12 – Mecanismo da ligação de partículas na presença de líquido (KADAM, 1991). 
 
 As propriedades físico-químicas de líquidos granulantes e sua influência na 
peletização de celulose microcristalina, obtida pela extrusão e esferonização, foram 
estudadas por Dreu et al. (2005). Os “pellets” de celulose microcristalina foram preparados 
pela técnica de extrusão e esferonização, utilizando os seguintes líquidos de granulação: 
água destilada, etanol anidro e mistura de etanol e água. O líquido granulante foi 
adicionado manualmente por gotejamento sobre o pó seco de celulose microcristalina 
durante 5 min em um misturador planetário. 
 O líquido granulante foi adicionado na proporção de 1,25 vezes a massa de pó 
seco. Em seguida, a massa úmida foi extrusada a 60 rpm, variando de 8 a 30 min. O 
material extrusado foi esferonizado em um equipamento tipo prato radial. Foram utilizadas 
diferentes proporções de líquido de granulação e diferentes parâmetros de esferonização, de 
modo a produzir “pellets” de esfericidade aceitável. Os “pellets” foram submetidos à 
secagem em um secador com convecção forçada por 6-7 h, para um índice de umidade de 1 
a 2 %. 
 A utilização de etanol ou a mistura de etanol/água como líquidos granulantes no 
processo de extrusão e esferonização resultaram na formação de “pellets” com diferença 
significativa nas propriedades mecânica e estrutural, em relação àqueles preparados usando 
somente água. Para explicar o mecanismo deste fenômeno foi utilizado o produto da tensão 
superficial (γLV), da permissividade relativa (εR) do líquido de granulação e do cosseno do 
ângulo de contato (θ) do líquido de granulação com o sólido. Foi mostrada também, uma 
correlação entre o fator (γLV x cosseno (θ) x εR) e as propriedades dos “pellets” produzidos. 
A caracterização subsequente dos “pellets” mostrou que a resistência à ruptura e o tempo de 
desintegração aumentam com o aumento do fator proposto, enquanto a friabilidade, o 
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diâmetro médio dos poros e a porosidade diminuíram. As correlações observadas 
mostraram que o líquido de granulação influencia as propriedades mecânicas e estruturais 
dos “pellets”, através da direção das forças de contração e neutralização durante a secagem. 
Os “pellets” produzidos podem ser visualizados na Figura 2.13. 
 
(A)  (B)  
(C)  
 Figura 2.13 – Microscopias dos “pellets” produzidos com (A) água; (B) 
etanol/água (4,9 mol %); (C) etanol, (DREU; ŠIRCA; PINTYE-
HODI; BURJAN; PLANINŠEK; STANE SRČIČ, 2005). 
 
 Pont et al. (2001), estudando a influência das propriedades físico-químicas dos 
sólidos durante o processo de granulação em leito fluidizado, verificaram que o 
crescimento do grânulo (aglomerado) é favorecido quando a tensão superficial da solução 
aumenta e o ângulo de contato diminui. O aumento da força de adesão da solução é função 
do produto (γLV . cosseno θ), onde γLV é a tensão interfacial (líquido-vapor) e θ é o ângulo 
de contato entre a superfície sólida e a gota líquida. Os ensaios de granulação foram 
realizados em bateladas de 2 kg com partículas de areia (dp = 100 µm) e esferas de vidro (dp 
= 95 e 500 µm). A suspensão de granulação era composta de carboximetil celulose de 1-3 
% em peso, com viscosidade entre 16 e 185 cP. Os resultados mostraram que as forças 
dominantes no processo de granulação foram as forças capilares. 
 
Capítulo 2 – Revisão Bibliográfica 
 
25 
2.4 – Processos de Granulação 
 
 A granulação é um processo pelo qual partículas aumentam o seu tamanho 
original, com diversas finalidades. Nas indústrias farmacêutica e alimentícia, a granulação 
evita perda de matéria-prima na manipulação de pós, permite obter partículas de baixa 
densidade aparente e na área agrícola, permite a semeadura mecânica de pequenas 
sementes, bem como melhora o transporte e armazenamento. 
 O processo de granulação em leito fluidizado consiste em introduzir no leito de 
partículas fluidizadas por gás uma solução ou suspensão, geralmente de forma atomizada. 
O líquido utilizado como solvente é eliminado durante o processo na secagem do material, 
restando no leito os sólidos granulados (PIETSCH, 1997). 
 Freire e Oliveira (1992) apresentaram o principio de funcionamento de vários 
equipamentos de leito fluidizado, utilizados em processos de recobrimento. 
 Com relação aos processos convencionais, o uso do granulador de leito fluidizado 
apresenta algumas vantagens, como as altas taxas de transferência de calor e massa por 
volume de equipamento, possibilitando o projeto de unidades mais compactas, bem como a 
possibilidade de se realizar a combinação das operações granulação e secagem, no mesmo 
equipamento. 
 Davies e Gloor (1971), utilizando um granulador construído em aço inox com 
capacidade de 10 kg, estudaram o efeito das propriedades físicas dos grânulos e das 
variáveis de processo na granulação em leito fluidizado. As partículas de lactose, na faixa 
de 177 a 840 µm, foram suspensas por uma tela de distribuição e movimentadas por um 
sistema pneumático acoplado à base da coluna. O bico de atomização foi colocado no 
centro do leito a 72,4 cm acima da placa distribuidora para aspergir a solução granulante, à 
pressão de 1,5 kgf/cm2. A temperatura de granulação foi mantida em 50 °C e a vazão do ar 
de fluidização em 594,6 m3/h. Foram analisadas: vazão de suspensão, pressão do ar, 
posição do bico de atomização e temperatura do ar de entrada. Os autores concluíram que: 
− neste processo de granulação em leito fluidizado, os grânulos são formados quando 
as partículas de pó são molhadas pela solução atomizada e aderem umas às outras 
quando é feito o contato no meio fluidizado aquecido; 
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− as propriedades físicas dos grânulos produzidos por este processo são dependentes 
das formulações individuais de granulação e das diversas variáveis operacionais 
associadas ao processo; 
− quando a taxa em que a solução aquosa da pasta adicionada ao leito fluidizado de 
pós aumenta, a capacidade da solução de molhar e penetrar os sólidos aumenta, 
tendo por resultado:  
a) um aumento no tamanho médio do grânulo; 
b) uma granulação menos friável, e; 
c) uma diminuição no volume dos grânulos. 
− a altura do bico de atomização apresentou efeito significativo no tamanho e na 
friabilidade dos grânulos formados. 
 
 Smith e Nienow (1983) investigaram a granulação de partículas de vidro e alumina 
por aglomeração em leito fluidizado. O objetivo do estudo foi esclarecer os mecanismos de 
crescimento de partículas. Dois tipos de grânulos foram identificados: aglomeração 
formada por duas ou mais partículas e formação de camadas como “anéis de cebola”. O 
leito consistiu de uma coluna de vidro com 15 cm de diâmetro com placa perfurada no 
distribuidor. A solução de recobrimento foi a base de ácido benzóico e polietileno glicol 
(Carbowax 4000) dissolvidos em metanol. A ponta do bico atomizador foi coincidente com 
a superfície do leito fixo, de modo que ao fluidizar este fica submerso, e o jato de aspersão 
tem um contato direto com as partículas. A escolha da posição do bico é importante para 
evitar que ocorram os seguintes problemas: aglomeração, quando o bico é colocado sobre o 
leito; encharcamento, quando o bico é colocado muito próximo ao leito; elutriação, quando 
o bico é colocado bem distante do leito e as gotículas secam antes de colidir com as 
partículas. Foi analisado o crescimento da película por análise de peneiras, através de 
amostras retiradas do leito em intervalos de tempo pré-determinados. O mecanismo de 
crescimento foi dependente da velocidade do gás em excesso. Para (U - Umf) = 0,15 ou 
0,275 m/s, foi verificada aglomeração e para altas velocidades ( (U – Umf) > 0,525 m/s), o 
mecanismo dominante foi o crescimento da película, sendo este independente da velocidade 
do gás em excesso. 
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 Schneider e Bridgwater (1993) estudaram a estabilidade de leitos de jorro úmidos, 
utilizados no processo de granulação, recobrimento e secagem de pastas, utilizando quatro 
tipos de partículas de diâmetros entre 2 a 5 mm, com água e glicerol. Ao analisarem o 
efeito do líquido injetado no leito de jorro, na altura da fonte, constataram que a fase líquida 
pode exercer considerável influência no comportamento fluidodinâmico do leito de jorro, 
causando um completo colapso do jorro, devido à coesão de partículas. O fator contribuinte 
para o aumento da significância de forças coesivas de partículas em processo de 
recobrimento ou granulação é a diminuição desses líquidos no leito, devido à secagem. A 
quantidade máxima de líquido injetada está relacionada à razão entre as forças inerciais da 
partícula e as forças viscosas ou de coesão do filme líquido sobre as partículas, favorecendo 
a formação de pontes líquidas entre as partículas que podem vir a solidificar, formando 
aglomerados. 
 Jong (1991) estudou a influência das variáveis de processo na granulação de 
partículas em leito fluidizado, utilizando um granulador tipo Glatt, com capacidade de 30 
kg de partículas, movimentado com velocidade em torno de 1 m/s. As etapas do processo 
compreenderam: granulação de partículas de lactose e amido com diâmetro médio de 65 
µm; peneiramento das partículas granuladas, mantendo uma faixa uniforme de tamanho, 
122-398 µm; mistura dos grânulos com princípio ativo durante 10 minutos e compressão 
para confecção de comprimidos. A suspensão de granulação, composta de lactose, amido 
de batata, amilopectina e copolímero PVP (polivinil pirrolidona) foi aspergida sobre o leito 
de partículas. Adicionou-se estearato de magnésio a 0,5 % em peso na suspensão de 
granulação, como lubrificante. Foram obtidos resultados para resistência da partícula, 
tempo de desintegração e friabilidade, como função do tamanho e densidade do grânulo. A 
friabilidade é principalmente uma função da resistência ao desgaste (esmagamento) dos 
comprimidos feitos com lactose e amido, pois estas partículas possuem baixa porosidade. A 
porosidade dos “pellets” variou de 0,18 a 0,30, em todos os experimentos.  
 Os polímeros solúveis em água têm sido largamente utilizados na granulação de 
pós farmacêuticos. Os filmes formados podem funcionar como barreiras efetivas na 
liberação sustentada de microgrânulos e também são úteis como soluções de fixação ou 
formação de multicamadas com a finalidade de recobrir para mascarar o sabor e evitar que 
os grânulos adquiram umidade. No trabalho de Fukumori et al. (1993), foram recobertos 
pós de lactose na faixa de 53 – 63 µm com soluções de HPC (hidroxipropil celulose). O 
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equipamento utilizado foi um processador Wurster GPCG-1, tipo Glatt com bico 
atomizador de 0,8 mm. O recobrimento foi realizado com soluções aquosas de HPC 
(hidroxipropil celulose), contendo vários aditivos: PEG (polietileno glicol), NaCl (cloreto 
de sódio), SAC (sacarose), ALG (alginato de sódio), MC (metil celulose), CMC-Na 
(carboximetil celulose), entre outros. O tamanho das gotículas é fixado pela viscosidade da 
solução de aspersão. No estudo, três aditivos produziram aumento na viscosidade da 
solução: ALG, MC e CMC-Na. A eficiência do recobrimento por HPC foi alta, variando de 
83 a 99 %. Através de observação microscópica, verificou-se que partículas maiores que 75 
µm sofreram aglomeração. Quando se utilizou os aditivos NaCl e PEG, a aglomeração foi 
reduzida em 18 %. Todavia, a aglomeração aumentou para os aditivos ALG e MC, 
enquanto que para os demais, este efeito foi desprezível. Assim sendo, é provável que o 
grau de aglomeração deva ser, inicialmente, dependente do tamanho das gotículas e da 
força ligante do material. Com isso, admite-se que PEG e NaCl sejam candidatos a inibirem 
a aglomeração no recobrimento de partículas finas, mesmo que os dois aditivos não afetem 
a distribuição no tamanho das gotículas de aspersão. 
 Becher e Schlünder (1997) estudaram o processo de granulação em leito fluidizado 
para partículas de 1 mm. Os autores observaram que a deposição de líquido sobre as 
partículas pode conduzir a uma plena distribuição de umidade, com partículas apresentando 
teores de umidade máximos. Este aumento de umidade leva, em alguns casos, à 
aglomeração, podendo formar uma ponte líquida entre duas partículas. A partir da variação 
significativa da distribuição de umidade em função de parâmetros do processo, como os 
fluxos de gás e de líquido no atomizador, os autores propuseram um modelo para estimar as 
condições adequadas para uma dada situação de processo. Constataram também que para 
diminuir a aglomeração, o fluxo de líquido pode ser reduzido ou o fluxo de gás no 
atomizador pode ser aumentado contribuindo para a redução da umidade máxima das 
partículas. 
 Segundo os mesmos autores, na granulação em leito fluidizado, a camada 
superficial ou aglomeração pode conduzir ao crescimento do grânulo. A aglomeração 
ocorrerá se uma partícula molhada colidir com outra partícula e for limitada por uma ponte 
líquida que se torna sólida durante o período subsequente de secagem. No caso de um bico 
atomizador de duplo fluido, aspergindo sobre o leito fluidizado, as partículas molhadas 
podem ser transportadas pneumaticamente pelo ar de aspersão do bico e secarem antes que 
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caiam nas regiões externas do leito. Uma região de secagem é formada sobre o leito 
fluidizado, conduzindo significativamente a uma menor taxa de aglomeração. A região é 
afetada por três parâmetros de processo, altura do leito, vazão do gás no bico e temperatura 
no leito. Os resultados obtidos mostraram a importância da zona de secagem com baixa 
probabilidade de colisão para o mecanismo de crescimento das partículas (BECHER e 
SCHULÜNDER, 1998). 
 Hémati et al. (2003) estudaram o recobrimento e granulação de partículas sólidas 
com soluções aquosas de polímeros e sais inorgânicos em leito fluidizado. O objetivo do 
trabalho foi entender os efeitos das variáveis de processo, como a velocidade do ar de 
fluidização, localização do bico atomizador, vazão e concentração de líquido e vazão do ar 
de atomização; variáveis físico-químicas, como a viscosidade da solução, molhabilidade do 
líquido de granulação na superfície das partículas sólidas, tamanho médio das partículas 
iniciais e porosidade das partículas, na cinética de aglomeração das partículas sólidas no 
leito fluidizado. 
 Os experimentos foram realizados em batelada, o leito fluidizado consistiu em 
uma coluna de vidro com 0,1 m de diâmetro interno e 0,35 m de altura, com uma placa 
perfurada com porosidade de 2 %. As soluções foram aspergidas com um bico de duplo 
fluido de mistura interna; foram utilizadas duas soluções, uma solução aquosa de NaCl com 
concentração na faixa de 100 a 250 kg/m3, e uma solução aquosa não newtoniana de 
carboximetil celulose sódica (CMC), com concentração na faixa de 1 a 3 % em peso. 
Foram utilizadas partículas de areia com diâmetros de 100 e 105 µm e esferas de vidro com 
diâmetro de 500 µm. Os resultados encontrados indicam que: 
- o aumento da umidade relativa do ar, dependendo da vazão de líquido e da vazão do 
ar, favorece o mecanismo de aglomeração, especificamente para valores maiores 
que 0,4. 
- uma diminuição no tamanho das gotas resultante do aumento da vazão do ar de 
atomização permite um recobrimento homogêneo na superfície das partículas; 
- um aumento no tamanho inicial das partículas conduz a um aumento no mecanismo 
de crescimento por formação de camadas, especialmente para valores maiores que 
300 µm; 
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- as forças dominantes no processo de granulação são as forças capilares, aumentando 
assim, a força de adesão da solução na superfície das partículas e, usando partículas 
finas, aumenta o crescimento por aglomeração. Nas condições operacionais usadas, 
a viscosidade da solução teve um efeito menor do que os parâmetros interfaciais; 
- a aspersão de uma solução ligante nas partículas porosas é caracterizada por um 
período de não-crescimento, durante o qual o soluto é depositado dentro do volume 
do poro. Após este período, o crescimento das partículas ocorre da mesma maneira 
que para as partículas não-porosas. 
 
2.5 – Propriedades das pastilhas obtidas do produto granulado 
 
 Uma das finalidades da granulação de pós em leito fluidizado é facilitar uma 
posterior compactação para formação de pastilhas. As pastilhas são resultantes da 
compressão a partir do produto granulado. Para a obtenção de pastilhas com boas 
características, algumas propriedades dos grânulos devem ser verificadas. Encontra-se na 
literatura metodologias específicas para caracterização das propriedades físicas dos 
grânulos tais como: o índice de escoabilidade, o índice de compressibilidade e o ângulo de 
repouso (BIRCHAL; PASSOS; WILDHAGEN; MUJUMDAR, 2005; CARR, 1965; 
FARMACOPÉIA BRASILEIRA, 1988; GRANTGES, 1984; JONG, HOFFMANN e FIN-
KERS, 1999; NOKHODCHI; MAGHSOODI; HASSAN-ZADEH; BARZEGAR-JALALI, 
2007; WANSCZINSKI; FELIPE; CARDOSO; CAVALCANTE, 2002; WESTERMAR-
CK; JUPPO; KERVINEN; YLIRUUSI, 1999). 
 Através da análise das propriedades físicas dos grânulos pode-se determinar a 
qualidade do produto final (pastilhas), salientando-se que propriedades físicas das pastilhas 
também devem ser determinadas, entre elas: dureza, friabilidade (CURY; SILVA JÚNIOR; 
CASTRO, 2008; PEIXOTO; SANTOS JÚNIOR; SANTOS; CAETITÉ JÚNIOR, 2005; 
SANTOS; VEIGA; PINA; SOUSA, 2006) e rugosidade (SANTOS; VEIGA; PINA; 
SOUSA, 2006). 
 Os grânulos devem possuir características físicas que suportem um subseqüente 
processamento, manipulação, transporte e armazenamento. Normalmente os grânulos não 
são usados como uma forma final, mas são compactados sob a forma de pastilhas. Ao 
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destinar-se à compressão direta, é indispensável que as pastilhas possuam boas 
características mecânicas, principalmente friabilidade e dureza (SANTOS; VEIGA; PINA; 
SOUSA, 2006). 
 Em um estudo sobre a influência das propriedades de granulados de celulose, Cury 
et al. (2008) verificaram que o comportamento de compactação dos sistemas sólidos 
particulados pode ser fortemente influenciado pelas características físico-químicas dos 
excipientes, pois em geral, estes se apresentam em proporções maiores que o próprio 
fármaco, na formulação de comprimido. 
 
 2.5.1 – Rugosidade de Superfície 
 A superfície dos produtos compactados é aparentemente lisa numa primeira 
avaliação de comparação visual e táctil se não fosse pelas irregularidades e reentrâncias que 
compõem a superfície real quando observadas em detalhes que não são perceptíveis 
visualmente. 
 A rugosidade consiste na quantificação das marcas ou sulcos deixados pela 
compactação dos grânulos na produção das pastilhas. As irregularidades das superfícies, 
que constituem a rugosidade, são erros micro-geométricos ou conjunto de irregularidades, 
isto é, pequenas saliências e reentrâncias que caracterizam a superfície real. Essas 
irregularidades são avaliadas com aparelhos eletrônicos, a exemplo do rugosímetro. A 
rugosidade desempenha um papel importante e influencia na: qualidade de deslizamento, 
resistência ao desgaste, resistência oferecida pela superfície ao escoamento, qualidade de 
aderência que a estrutura oferece às camadas protetoras; aparência. 
 No Brasil, os conceitos de rugosidade superficial são definidos pela norma ABNT 
NBR 6405-1985 (apud http://mea.pucminas.br/palma/metrolapostrugos.pdf) que recomenda 
o uso do parâmetro Ra. Para a avaliação da rugosidade, a norma brasileira adota um sistema 
básico de medida: o da linha média M. Esse sistema é o mais utilizado. No sistema da linha 
média, ou sistema M, todas as grandezas da medição da rugosidade são definidas a partir do 
seguinte conceito de linha média (Figura 2.14): 
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 Linha média é a linha paralela à direção geral do perfil, no comprimento da 
amostragem, de tal modo que a soma das áreas superiores, compreendidas entre ela e o 
perfil efetivo, seja igual à soma das áreas inferiores, no comprimento da amostragem (le). 
 
Figura 2.14 – Cálculo do sistema M (linha média) (BVEB, 2008). 
 
 A1 e A2 representam as saliências da superfície real. A3 e A4 representam os 
sulcos ou reentrâncias da superfície real. Não é possível a determinação dos erros de todos 
os pontos de uma superfície. Então, a rugosidade é avaliada em relação a uma linha (p), de 
comprimento c, que representa uma amostra do perfil real da superfície examinada. 
 A linha média acompanha a direção geral do perfil, determinando áreas superiores 
e áreas inferiores, de tal forma que a soma das áreas superiores (A1 e A2, na figura) seja 
igual à soma das áreas inferiores (A3 e A4, na mesma figura), no comprimento da amostra, 
como na Figura 2.15. A medida da rugosidade é o desvio médio aritmético (Ra) calculado 
em relação à linha média (BVEB, 2008). 
 
Figura 2.15 – Representação gráfica da rugosidade média (BVEB, 2008). 
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2.6 – Atividade de Água 
 
 A ligação entre o conceito termodinâmico de fugacidade e o conceito prático da 
pressão de vapor relativa ou atividade de água foi feita pela primeira vez pelo pesquisador 
australiano Scott (1957). Segundo o autor, o crescimento da maioria das bactérias poderia 
ser prevenido pela redução da aw do sistema para valores abaixo de 0,90. 
 A atividade de água de um produto pode ser definida como a razão entre a pressão 
de vapor de água do produto e a pressão de vapor da água pura à mesma temperatura 
(Equação 2.8). 
 aw = pv/ po         (2.8) 
onde: pv = a pressão de vapor de água do produto 
          po = pressão de vapor da água pura  
 
 O termo atividade de água (aw) foi criado para denominar a água disponível para o 
crescimento microbiano e reações que possam deteriorar o alimento. Os alimentos possuem 
diversas curvas de conteúdo de umidade em função da atividade de água. Essas curvas são 
determinadas à temperatura constante, sendo então conhecidas como isotermas de sorção de 
umidade. 
 A forma como água afeta as propriedades dos materiais sólidos é complicada 
devido à interação entre a água e o meio, o que envolve a estrutura física, bem como a 
composição química dos diversos solutos incluindo polímeros e colóides ou partículas 
dispersas (FRANCELI, 2005). 
 Em alimentos, por exemplo, a água influencia as características físicas ou 
estruturais do produto bem como a estabilidade química. Compreender o relacionamento 
físico-químico entre a água e os vários componentes nos alimentos permite melhorias no 
processamento e na embalagem do alimento para manter a qualidade estrutural desejável do 
produto e a estabilidade química (BELL e LABUZA, 2000). 
 A importância de se determinar a atividade de água está relacionada com a 
armazenagem e estocagem do produto. A atividade de água (aw) é um conceito conhecido 
há vários anos. Sua utilização inicialmente ficou restrita ao campo da microbiologia de 
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alimentos, mas nos últimos anos vem sendo aplicado nas indústrias químicas, farmacêuticas 
e alimentícias (ETEC, 2009). 
 Estudos científicos comprovaram que o simples conhecimento do conteúdo de 
umidade de um alimento não especifica o grau de estabilidade do produto, dado ao 
diversificado comportamento que cada um tem perante esses teores de umidade. Entretanto, 
a atividade de água pode explicar a estabilidade do produto através da determinação da 
disponibilidade de água existente em um determinado produto (água livre), visto que essa 
dissociação permite a previsão das condições da participação dessa água em reações 
químicas e enzimáticas ou do crescimento microbiano. 
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CAPÍTULO 3 
 
MATERIAIS E MÉTODOS 
 
3.1 – Materiais 
 
 3.1.1 - Material a ser granulado 
 No processo de granulação foram utilizadas partículas de celulose microcristalina 
– MICROCEL. A escolha deste material baseou-se em trabalhos anteriores sobre 
recobrimento de MICROCEL em leito fluidizado (SILVA, 2003; CUNHA, 2004; CUNHA 
e ROCHA, 2004), verificou-se que o material apresenta uma fluidização de boa qualidade. 
Os autores observaram, entretanto, durante o processo de recobrimento, a formação de 
aglomerados, causando diminuição na qualidade do regime de fluidização, podendo 
acarretar colapso do regime dinâmico. A partir dessa observação, surge então a 
possibilidade de granular esse material em leito fluidizado modificado com tubo interno, 
para melhor aproveitamento de material tido como indesejável no recobrimento 
(aglomerados) evitando assim as perdas no processo. A celulose microcristalina, além de 
ser um produto comumente usado na indústria farmacêutica, é usada também na indústria 
alimentícia para reduzir o conteúdo calórico dos alimentos (Ullman’s Enciclopédia), sendo 
comercializada em diferentes faixas granulométricas. Neste trabalho, utilizou-se o tipo MC-
500, adquirido da Blanver Farmoquímica LTDA., na forma de pó fino, branco, inodoro, 
fibroso, insolúvel em água. 
 
 3.1.2 – Solução de granulação 
 A formulação da solução ligante é um dos objetivos deste projeto e a literatura 
indica alguns materiais que são normalmente utilizados em granulação (DREU ŠIRCA; 
KLARA; BURJAN; PLANINŠEK; SRČIČ, 2005; HÉMATI; CHERIF; SALEH, PONT, 
2003; ORMENESE, 1989). Os testes das fórmulas foram feitos buscando a obtenção de boa 
eficiência do processo, minimização da formação de torrões e manutenção do regime de 
fluidização de qualidade. Foram testadas formulações contendo: amido, carboximetil-
celulose e maltodextrina. 
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 Os testes preliminares foram conduzidos da seguinte maneira: primeiramente, 
testou-se uma solução contendo 1% de amido, seguindo a metodologia de Ormenese 
(1989); em seguida, aumentou-se essa concentração para 5%. Em nenhum dos casos foi 
obtido o resultado esperado, qual seja, a formação dos grânulos. Em uma nova etapa foi 
testada uma solução contendo 5% de carboximetilcelulose. Essa solução apresentou uma 
alta viscosidade; porém, novamente, não foi observada a formação de grânulos. Por fim, foi 
realizada uma nova tentativa utilizando uma solução com maltodextrina com 30 e 35% em 
massa, para as quais foram observadas a formação de grânulos.  
 Das duas formulações testadas de maltodextrina a solução escolhida foi a de 35% 
de maltodextrina MOR-REX® 1910 em massa, pois esta apresentou a formação de grânulos 
arredondados de celulose.  
 A maltodextrina é utilizada como agente ligante devido aos fatores associados às 
propriedades físicas como a higroscopicidade, a viscosidade e a estabilidade (MARTINS, 
2006).  
 As maltodextrinas são hidrolisados de amido que consistem em unidades de α-D-
glicose unidas principalmente por ligações glicosídicas (1-4) apresentando a fórmula geral 
[(C6H10O5)n H2O] (KENNEDY; KNNIL; TAYLOR, 1995). 
 Sua estrutura química situa-se entre as cadeias polissacarídicas complexas do 
amido e as moléculas mais simples de xarope de milho ou açúcares; consistem da mistura 
de sacarídeos, principalmente de D-glicose, maltose e uma série de oligossacarídeos e 
polissacarídeos (CHRONAKIS, 1998; HOWLING; BIRCH; PALMER, 1979). 
 As maltodextrinas têm sido largamente utilizadas em produtos prontos para 
consumo, tanto na forma de pó como em soluções aquosas em formulações alimentícias, 
abrangendo uma ampla faixa de aplicação. Os dois tipos de maltodextrina mais usados em 
processos industriais de alimentos são: o grupo com DE na faixa de 10-14 e com DE entre 
15-19 (KENNEDY; KNNIL; TAYLOR, 1995). 
 O uso da maltodextrina na indústria está generalizado. São geralmente empregadas 
como ligantes em cereais, material extrusado e em comprimidos, como veículo para 
adoçantes comerciais ou em mistura de condimentos; como agente dispersante em cremes, 
como crioprotetores em sorvetes; também é produzida na forma aglomerada, recomendada 
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como veículo para a produção de bebidas instantâneas. São ainda empregadas como 
formadores de filmes em coberturas de pílulas (MARTINS, 2006). 
 
3.2 – Equipamento experimental 
 
 O equipamento experimental utilizado no processo de granulação é um leito 
fluidizado convencional projetado e construído por SILVA (2003), o qual sofreu algumas 
modificações como: uma nova configuração da placa distribuidora e a instalação de um 
tubo interno. A Figura 3.1 mostra o esquema geral do equipamento com a respectiva 
modificação. O leito consta de uma coluna cilíndrica, construída em acrílico, com 14 cm de 
diâmetro interno e 60 cm de altura, contendo uma câmara plenum (9) de 20 cm de altura, na 
parte inferior do leito, antes da placa distribuidora (10). O ar de fluidização é fornecido por 
um compressor (1) e aquecido por um conjunto de quatro resistências (7); a temperatura do 
ar é controlada por um sistema de controle liga-desliga acoplado a um termopar (14); a 
vazão do ar é ajustada por uma válvula gaveta (3) e medida por uma placa de orifício tendo 
uma tomada de pressão diferencial (5) acoplada a um manômetro de tubo em U (18). Um 
tubo interno (12) foi adaptado para melhorar a fluidização e a movimentação das partículas. 
A linha de ar de fluidização possui uma tomada de pressão estática (4) acoplada a um 
manômetro em U; um leito de sílica (6) para diminuir a umidade do ar de entrada no leito; 
um agitador magnético mantém a solução de granulação sob agitação em (15); a solução de 
granulação é transportada por uma bomba peristáltica (16) até o bico atomizador (11), 
tendo logo acima um defletor para conter o arraste inicial dos finos (20); um transdutor de 
pressão diferencial (21). Uma linha de ar comprimido (19) fornece ar ao bico atomizador, 
sendo a vazão controlada por uma válvula que possui um manômetro de Bourdon (17) para 
medida de pressão. Partículas arrastadas são coletadas por um ciclone (13). 
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LEGENDA 
1.Soprador 
2.Resfriador 
3.Válvula 
4.Tomada de pressão estática 
5.Placa de orifício e tomada pressão 
diferencial 
6.Leito de Sílica 
7.Aquecedor elétrico 
8.Entrada do leito 
9.Câmara Plenum 
10.Placa distribuidora 
11.Sistema de atomização 
12.Tubo interno  
13.Ciclone 
14.Termopares 
15.Reservatório de solução 
16.Bomba perstáltica 
17.Manômetro de Bourdon 
18.Manômetros de tubo em U 
19.Linha de ar comprimido 
20.Defletor 
 
21.Tomadas de pressão diferencial 
 Figura 3.1 – Esquema do equipamento experimental adaptado com tubo interno. 
 
 A placa distribuidora de gás foi construída em aço inox, acoplada ao leito acima da 
câmara plenum. A placa perfurada (Figura 3.2) tem orifícios de 1 e 3 mm de diâmetro, em 
arranjo triangular na região anular e circular ao centro, com 5 e 12,25 % de área livre 
respectivamente, definida com base na literatura (SONG; KIM, Y.; KIM, S., 1997; KIM; 
SONG; KIM, S., 1997; SUBRAMANIAN; TURTON; SHELUKAR; FLEMMER, 2003; 
RAVAGNANI, 2003) e a partir de testes preliminares com placa de papelão. Sobre a placa 
distribuidora foi colocada uma tela em aço inox com abertura de 0,106 mm para suportar as 
partículas de celulose microcristalina. 
 
 
 
 Figura 3.2 – Fotografia e esquema da placa distribuidora modificada; arranjos 
triangular e circular. 
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 O tubo interno também foi confeccionado em acrílico, tendo 7 cm de diâmetro 
interno e 14 cm de altura; é preso na lateral por duas hastes retráteis que possibilita 
trabalhar com diferentes alturas do tubo em relação à placa distribuidora. 
 O leito fluidizado, cujos detalhes de projeto são mostrados na Figura 3.3, possui 
uma abertura no topo do leito para encaixar o bico atomizador. 
 
 
LEGENDA 
a- furos com 10 mm de diâ-
metro para tomadas de 
pressão e temperatura; 
b- saída para o ciclone – 50 
mm de diâmetro; 
 Figura 3.3 – Detalhes do leito fluidizado. 
 
 Na lateral superior do leito foi acoplado um ciclone, de modelo Lapple, de 10 cm 
de diâmetro para coletar partículas de MICROCEL elutriadas, bem como gotículas de 
solução que secam antes de aderir às partículas de MICROCEL. 
 
 3.2.1 – Sistema de atomização 
 O ar de atomização é fornecido por um compressor de 10 cv, deslocamento de 1,1 
m
3/min e pressão máxima de 1206,58 kPa. A linha de ar de atomização tem diâmetro de 
uma polegada e a pressão de atomização é medida através de um manômetro de Bourdon 
com leitura em psi e em bar. 
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 A solução de granulação é mantida em um recipiente de 2.000 mL com agitação 
magnética. O bombeamento da solução até o bico atomizador é feito por uma bomba 
peristáltica Masterflex®, modelo L/S 7523-20. A solução granulante é conduzida até o bico 
por meio de um tubo de silicone de diâmetro interno igual a 1,6 mm, para fornecer a vazão 
desejada de operação. Esta solução, ao entrar em contato com a corrente de ar comprimido 
é atomizada, produzindo um jato de aspersão de gotículas finamente divididas. Estas 
gotículas apresentam tamanhos variados, dependendo da pressão e vazão de ar utilizado. 
 A Figura 3.4 apresenta o modelo do bico atomizador. O bico é de duplo fluido, 
alimentado com uma linha de ar comprimido e outra de solução, com mistura interna e jato 
redondo (modelo SU11, adquirido da Spraying Systems, com capacidade de 5 a 61 mL/min 
e 68,95 a 399,89 kPa para vazão e pressão, calibrada para água). 
 
 
 Figura 3.4 – Bico atomizador a ar. 
 
 3.2.2 – Linha de ar de fluidização 
 O ar necessário para fluidizar as partículas de celulose é fornecido por um 
compressor radial, modelo CRE03, com 2 cv de potência. Antes da entrada do leito, foi 
montado um sistema de aquecimento de ar, por resistências. Para medir a vazão é utilizada 
na linha de ar de fluidização, uma placa de orifício em aço inox.  
 A aferição da placa de orifício permite a obtenção da vazão do ar de fluidização 
pela Equação (3.1), a qual foi deduzida de acordo com Ower e Pankhurst (1977): 
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 onde: Q é a vazão de ar em kg/min; 
∆P é a queda de pressão na placa de orifício, em cm de água; 
Pest é a pressão estática medida na linha de ar, antes da placa, em cm de água; 
T é a temperatura do ar em oC. 
 A partir da Equação (3.1) é possível calcular a velocidade média do ar no leito pela 
relação (3.2), onde ρg representa a densidade do ar e AOL é a área da seção transversal do 
leito de partículas. 
 
OLg A
QU
.ρ
=
 (3.2) 
 
3.3 – Caracterização das partículas e das pastilhas 
 
 Foram feitas caracterizações físicas das partículas de celulose microcristalina, 
grânulos e pastilhas. 
 
 3.3.1 – Caracterização da celulose microcristalina e dos grânulos  
 Distribuição granulométrica: determinou-se a distribuição granulométrica por 
tamisação. A análise consiste em colocar uma determinada quantidade de partículas em um 
conjunto de peneiras padronizadas da série Tyler, com aberturas na faixa de 180 a 420 µm 
antes e de 180 a 2000 µm depois da granulação. Com os dados referentes aos diâmetros de 
malha das peneiras (dpi) e as frações mássicas das partículas que ficam retidas em cada 
peneira, Xi, obtem-se a distribuição granulométrica e pode-se calcular o diâmetro médio de 
Sauter, definido como: 
 
∑
=
n
i
ip
i
d
XdpS
1   (3.3) 
Capítulo 3 – Materiais e Métodos 
 
42 
 Ângulo de repouso: determinado pelo método do tambor rotatório como o ângulo 
de inclinação formado no deslizamento da primeira camada de partículas pela rotação do 
tambor. É uma característica física do material que está relacionada com a sua 
escoabilidade. 
 Índice de escoabilidade: foi medido utilizando um equipamento específico, 
Powder Flowability Test Instrument – Flodex® (Figura 3.5), em que a medida de 
escoabilidade é baseada na capacidade de a partícula cair livremente através de um orifício 
de diâmetro definido, em um plano. O valor do índice é dado pelo diâmetro do orifício de 
passagem e quanto menor o seu valor, maior é a escoabilidade do material. Recomendou-se 
a realização do teste em triplicata. 
 
 Figura 3.5 – Fotografia do medidor de escoabilidade (Powder Flowability Test 
Instrument – Flodex®). 
 
 Aparência: os grânulos foram analisados através de micrografia obtida por um 
microscópio óptico acoplado a um sistema de aquisição de imagens MGI VídeoWave SE+, 
e as pastilhas por fotografias utilizando uma máquina fotográfica digital. A análise 
microscópica dos grânulos também foi feita com o objetivo de identificar visualmente o 
mecanismo de crescimento. 
 Densidades: as densidades, aparente livre e reduzida dos grânulos foram 
determinadas utilizando uma proveta de polipropileno de 250 mL. A massa de 20 g de 
grânulos foi previamente pesada em balança analítica e vertida gradualmente no interior da 
proveta registrando-se o volume ocupado pela massa dos grânulos depositados. Esse 
volume é utilizado na determinação da densidade livre (ρli). Para determinar a densidade 
reduzida, a proveta foi deixada cair sobre uma superfície horizontal, por 40 vezes 
consecutivas de uma altura de 20 cm, registrando-se o volume obtido e determinando-se 
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com esse volume a densidade reduzida (ρred) (MOREIRA, 2002; BIRCHAL; PASSOS; 
WILDHAGEN; MUJUMDAR, 2005). 
 Índice de Carr: o índice de Carr, também chamado de compressibilidade, foi 
calculado pelas densidades aparente livre e reduzida, de acordo com a seguinte equação 
(CARR, 1965; NOKHODCHI; MAGHSOODI; HASSAN-ZADEH; BARZEGAR-JALA-
LI, 2007). 
IC = [(ρred - ρli) / ρred ] x 100 (3.4) 
 
 Índice de Torrões: durante o peneiramento das partículas, após a granulação, uma 
quantidade de material apresentou diâmetro maior que 1400 µm, estas partículas 
aglomeradas e indesejadas foram chamadas de torrões e a quantidade obtida em cada 
experimento, índice de torrões. Este índice é determinado utilizando a Equação (3.5) 
(SAKAI e ATAÍDE, 2000). 
100⋅=
t
Torr
Torr M
M
I  (3.5) 
 Atividade de água: para determinação da atividade de água (aw) foi utilizado o 
medidor Rotronic modelo HygroLab 3. Esse aparelho possui uma sonda específica e de alta 
performance que mede a temperatura e a umidade contida nesse dispositivo (Figura 3.6). A 
amostra do produto a ser analisado é colocada dentro da câmara, com curta espera para 
estabilização das condições internas. 
 
 Figura 3.6 – Equipamento utilizado para determinar a atividade de água (aw). 
 A análise foi realizada da seguinte maneira: duas amostras, em duplicata, de cada 
um dos experimentos 2 e 11, o de maior e menor crescimento respectivamente, foram 
devidamente pesadas em um recipiente apropriado e medida sua umidade inicial. Em 
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seguida, foram colocadas em um pote com tampa contendo sílica e outro contendo água 
destilada como ilustrado na Figura 3.7, ambos hermeticamente fechados e colocados dentro 
de uma câmara com temperatura controlada (25°C). A cada 24 horas as amostras eram 
retiradas e pesadas determinando-se posteriormente a sua atividade de água, durante 5 dias. 
Dessa forma foi possível determinar as curvas de adsorção e dessorção para as duas 
condições experimentais de formação dos granulos (adaptado de GUERRA; NEVES; 
PENA, 2005). 
 
 
 
 Figura 3.7 – Câmara com temperatura controlada e ensaios para determinação da 
atividade de água (aw). 
 
 Circularidade: a determinação da circularidade é baseada em micrografias 
obtidas através de um microscópio óptico acoplado a um sistema de aquisição de imagem, 
utilizando o software SigmaScan Pro 4. A Figura 3.8 apresenta uma micrografia das 
partículas originais de MICROCEL do tipo MC – 500 usadas neste trabalho. O método de 
estimativa da circularidade utilizado pelo sistema de análise de imagem das partículas é 
ilustrado nas Figuras 3.9 e 3.10. A circularidade é obtida pela Equação (3.6). 
  
 2
4 .área
Perimetro
piφ =  (3.6) 
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 Figura 3.8 – Fotomicrografia da amostra de celulose microcristalina, MC – 500. 
 
 
 Figura 3.9 – Imagem da tela do computador para determinação da circularidade 
antes da granulação. 
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 Figura 3.10 – Imagem da tela do computador para determinação da circularidade 
dos grânulos formados. 
 
 Compactação: os grânulos e as partículas originais de CMC foram diretamente 
compactados em uma prensa hidráulica (SOMAR Indústria Brasileira) (Figura 3.11) com 
auxílio de uma matriz cilíndrica com 14 mm de diâmetro interno (Figura 3.12). As pastilhas 
foram preparadas individualmente com os grânulos obtidos com diferentes condições 
operacionais, aplicando 1,5 ton, portanto uma força peso de aproximadamente 15 kN. 
 
 
 Figura 3.11 – Fotografia da prensa hidráulica (SOMAR Indústria Brasileira). 
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(a) 
 
(b) 
 Figura 3.12 – Fotografia da matriz utilizada na confecção das pastilhas (a) vista 
lateral, (b) vista frontal. 
 
 3.3.2 – Caracterização das pastilhas 
 Dureza: para os testes de determinação da dureza das pastilhas foi utilizado um 
durômetro, de marca Rex® Durometers Mod. OS-1 Stand (Figura 3.13). A medida é feita 
pela aplicação de uma força diametral à pastilha, necessária para esmagar 10 pastilhas, 
individualmente. Segundo a Farmacopéia Brasileira (1988); o valor mínimo aceitável é de 
30 N, aproximadamente 3 kgf (PEIXOTO; SANTOS JÚNIOR; SANTOS; CAETITÉ 
JÚNIOR, 2005). 
 
 
 Figura 3.13 – Fotografia do durômetro (Rex® Durometers Mod. OS-1 Stand). 
 
 No presente trabalho foram avaliadas 20 pastilhas e 20 comprimidos de referência 
para comparação. Para isso, foi aplicada uma pressão diametral às pastilhas até o ponto de 
quebrá-las. Esta análise foi importante para garantir a integridade física do produto final 
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permitindo que suporte atritos e choques mecânicos em processos de recobrimento, 
embalagem e transporte. 
 Rugosidade: a rugosidade das pastilhas foi determinada com um equipamento 
específico, o rugosímetro modelo SJ-201 Mitutoyo. O teste consiste em medir diretamente 
a rugosidade na superfície da amostra, através de um apalpador que percorre a superfície. 
 A Figura 3.14 representa um esquema do apalpador do equipamento de medida. 
Vê-se na figura com detalhe como é feita a varredura na superfície do material a ser 
analisado. O equipamento contém a parte eletrônica principal, dotada de um amplificador e 
indicador de leitura que recebe os sinais da agulha, amplia-os, e calcula o valor da 
propriedade em função do parâmetro escolhido (cutoff) (BVEB, 2008). 
 
 
 
Figura 3.14 – Esquema do apalpador (BVEB, 2008) e fotografia do Rugosímetro. 
 
 Para a análise das medidas de rugosidade tomou-se uma pastilha de cada 
experimento (2, 11, 13 e 14, pois estes foram os que apresentaram os maiores e menores 
crescimentos), colocando-a sob a haste apalpadora do rugosímetro (Figura 3.14). O 
apalpador percorre uma distância definida determinando um parâmetro chamado de 
comprimento de amostragem (cutoff). Esse parâmetro é usado quando não se conhece o Ra 
(desvio médio aritmético) escolhendo assim o “cutoff” mais adequado para realizar as 
medidas. Essa escolha é realizada de acordo com a Tabela 3.1. 
 
 
 
 
Capítulo 3 – Materiais e Métodos 
 
49 
Tabela 3.1 – Valores do cutoff em relação à rugosidade. 
Seleção do comprimento de amostragem Cutoff λC DIN e 
ISO 4288, ASME B46.1 
Perfis Periódicos Perfis Aperiódicos Cutoff 
Distância entre os 
Sulcos Rsm (mm) 
Ra** (µm) λC (mm) 
> 0,013 até 0,04 até 0,02 0,08 
> 0,04 até 0,13 > 0,02 até 0,1 0,25 
> 0,13 até 0,4 > 0,1 até 2 0,8 
> 0,4 até 1,3 > 2 até 10 2,5 
> 1,3 até 4 > 10 até 80 8 
 
**
 rugosidade média 
 
 O perfil encontrado na medida inicial de rugosidade ficou entre 2 e 10; de acordo 
com a Tabela 3.1. O “cutoff” correspondente é 2,5 sendo o escolhido para as medidas de 
rugosidade. 
 
 Friabilidade: o teste de friabilidade permite avaliar a resistência das pastilhas ao 
atrito garantindo que se manterão íntegras durante os processos de acondicionamento, 
revestimento, envelopamento, emblistagem e transporte. O teste é realizado em aparelho 
denominado de friabilômetro que lança os comprimidos em queda livre, repetidas vezes, 
durante o movimento giratório de um disco, à velocidade de 25 rpm. 
 Para os testes de friabilidade foi preciso construir um equipamento atendendo às 
especificações detalhadas na Farmacopéia Brasileira, denominado de friabilômetro (Figura 
3.15). Os ensaios foram conduzidos de acordo com a metodologia encontrada na literatura: 
foram pesadas 10 pastilhas em balança analítica, as quais foram submetidas à ação de 
abrasão e choques mecânicos durante o movimento giratório do disco que lança as pastilhas 
em queda livre, repetidas vezes, sendo retiradas depois de efetuadas cem rotações em um 
período de 4 min (25 rpm). Após remover qualquer resíduo de pó das pastilhas, elas foram 
pesadas novamente. A friabilidade foi estimada pela diferença entre o peso inicial e o final, 
dada em porcentagem de pó perdido. São consideradas aceitáveis as pastilhas com perda 
igual ou inferior a 1,5 % (FARMACOPÉIA BRASILEIRA, 1988). 
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(a) 
 
(b) 
 Figura 3.15 – (a) Informações técnicas friabilômetro (esquema) (FARMACOPÉIA 
BRASILEIRA, 2008), (b) fotografia do equipamento construído. 
 
3.4 – Testes preliminares de fluidização para determinação dos parâmetros 
operacionais 
 
 Antes da realização do processo de granulação foram feitos testes fluidodinâmicos 
para verificar as melhores condições de movimentação e mistura das partículas na região 
anular e através do tubo interno. Foram testadas também várias alturas do tubo interno em 
relação à placa distribuidora, alturas de 2, 4, 6 e 8 cm. Os testes preliminares ajudaram na 
escolha das faixas operacionais de trabalho e do planejamento experimental. 
 O estudo da fluidodinâmica foi realizado para uma carga de 800 g de partículas de 
celulose microcristalina e diferentes alturas do tubo interno em relação à placa 
distribuidora. Os testes foram realizados com base no trabalho de Cunha (2004), visando 
determinar a qualidade fluidodinâmica e medindo-se a vazão do gás e a queda de pressão 
no leito para cada vazão de ar (crescente e decrescente). Verificando-se também, 
visualmente, o comportamento fluidodinâmico do leito. A partir dos dados obtidos da 
queda de pressão e da velocidade superficial do gás construíram-se curvas típicas da 
velocidade em função da perda de pressão na coluna, determinando-se assim a velocidade 
de mínima fluidização (Umf) e a queda de pressão necessária para a operação. 
 Foi também realizada a análise da fluidodinâmica com injeção do ar sob pressão. 
Para este estudo foi utilizada também uma carga de 800 g, com atomização do ar sobre as 
partículas, nas pressões de 68,95, 103,42 e 137,89 kPa. Para cada valor, observou-se o 
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comportamento do leito, medindo-se a velocidade do gás e a queda de pressão para vazões 
decrescentes, observando-se também a qualidade da fluidização. A partir dos dados obtidos 
da queda de pressão e da velocidade superficial do gás de fluidização construiu-se a curva 
característica da velocidade em função da perda de pressão na coluna. Esses testes serviram 
para auxiliar na seleção das condições de operação com relação à pressão de atomização e 
velocidade do gás. 
 
3.5 – Processo de granulação 
 
 Iniciou-se o processo de granulação com o fornecimento de ar pelo compressor de 
2 CV, em baixa vazão de ar com o leito carregado de partículas. Esse ar é aquecido pelo 
conjunto de resistências até atingir a temperatura pré-estabelecida. Após a estabilização da 
temperatura, a válvula de ar é aberta aumentando-se a vazão gradativamente e iniciando 
logo em seguida a aspersão da solução granuladora. Os ensaios foram conduzidos de 
maneira que a vazão de solução, pressão do ar de atomização e temperatura fossem 
monitoradas e controladas. 
 O número de experimentos foi definido através de um planejamento fatorial, cujas 
condições de operação foram baseadas em testes fluidodinâmicos preliminares. Durante os 
ensaios, ao iniciar a operação de granulação, verificou-se o arraste de material fino e a 
necessidade de adaptar no interior do equipamento uma espécie de defletor, para minimizar 
o arraste e manter as partículas finas o maior tempo possível no interior do leito, uma vez 
que essas partículas ajudam na formação dos grânulos. Foi também verificada a ocorrência 
de empacotamento momentâneo seguido de uma alta taxa de elutriação quando empregada 
uma carga de 800 g de partículas nesse equipamento. A alternativa encontrada para 
amenizar o efeito mencionado foi trabalhar com uma carga menor, de 500 g de partículas 
nos ensaios de granulação. 
 Em todos os experimentos o leito foi carregado com 500 g de partículas de celulose 
microcristalina que corresponde à altura de 8 cm de leito fixo. A alimentação da solução 
granulante é feita de forma intermitente, devido à tendência de empacotamento e 
defluidização do leito. A aspersão da solução foi interrompida toda vez que o leito 
apresentava instabilidade fluidodinâmica (fortes canais preferenciais e formação de zonas 
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mortas, indicando iminência de colapso do regime) e reiniciada com o restabelecimento do 
regime fluidizado estável. A cada intermitência aumentava-se a vazão de ar para manter e 
garantir o regime fluidodinâmico, devido ao aumento de volume e massa das partículas. A 
vazão de ar inicial foi de 13,18 cm/s para todos os experimentos, variando até 25,26 cm/s 
de acordo com as condições experimentais durante o processo de granulação, para cada 
ensaio foi estabelecido um tempo de 15 minutos de aspersão. 
 As variáveis independentes foram temperatura do ar, a vazão de solução, a pressão 
de atomização e a altura do tubo interno, que variaram de acordo com as condições 
experimentais. 
 
3.6 – Monitoramento do processo por medidas de flutuação de pressão 
 
 A viabilidade do monitoramento através de análise espectral de processos em leito 
fluidizado foi apresentada por Felipe e Rocha (2004) que, durante o acompanhamento de 
um ensaio de recobrimento de partículas em leito fluidizado em escala laboratorial, 
concluiu a viabilidade da metodologia para identificar mudanças no comportamento 
fluidodinâmico das partículas durante o processo. 
 Ao realizar as corridas experimentais de granulação observou-se uma mudança no 
comportamento fluidodinâmico do leito conforme o processo avança, influenciado pela 
aspersão e o surgimento dos primeiros grânulos. Ao iniciar a aglutinação das partículas 
finas em pequenos aglomerados, os granulados se tornam cada vez maiores, favorecendo o 
aparecimento de zonas mortas e canais preferenciais, podendo levar o regime dinâmico ao 
colapso se não for interrompida a alimentação da solução. A partir dessa observação, 
optou-se por fazer um acompanhamento on-line do processo de granulação para tentar 
identificar com antecipação a tendência ao colapso. Para tal, foi utilizado um sistema de 
aquisição de dados composto de condicionador de sinais, transdutores de pressão 
diferencial e absoluto com tempo de resposta de 250 ms, uma placa de aquisição PCI-6024 
de 12 bits na resolução A/D, e o software LabVIEW 6.1. A cada ensaio realizado, foram 
coletados 8.192 pontos, a uma taxa de amostragem de 400 Hz, com um tempo de 
aproximadamente 20 segundos para obtenção de cada medida. Estes valores foram 
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determinados com base em trabalhos anteriores (FELIPE e ROCHA, 2004; MORIS et al., 
2006). 
 O monitoramento on-line da fluidodinâmica do processo de granulação em leito 
fluidizado utilizado no trabalho foi realizado para verificar a possibilidade de identificar as 
mudanças no regime dinâmico das partículas durante a operação em tempo hábil para que 
as condições operacionais fossem alteradas, com aplicação de medidas corretivas como a 
interrupção da aspersão da solução, evitando o colapso do leito. A aspersão foi 
interrompida toda vez que o leito de partículas se aproximava do empacotamento 
comprometendo a movimentação e circulação das partículas observada visualmente. 
 Foram acompanhados os dados em tempo real de 4 ensaios do total de 16 
experimentos do planejamento experimental, conforme apresentado na Tabela 3.2. Com o 
objetivo de avaliar a instabilidade fluidodinâmica durante o processo de granulação através 
da identificação pela análise espectral em conjunto com a observação visual. Os 
experimentos descritos na Tabela 3.2 ocorreram na medida em que o sistema de aquisição 
de dados estava disponível para a realização do monitoramento. 
 
Tabela 3.2 – Condições Experimentais em que foi realizado o monitoramento do processo 
pela análise das flutuações de pressão. 
Experimentos Condições Experimentais 
1 
Pat = 68,95 kPa 
Ws = 4 mL/min 
RH= 47,6% 
ht = 4 cm 
T = 60°C 
6 
Pat = 68,95 kPa 
Ws = 10 mL/min 
RH
 
= 67,8% 
ht = 4 cm 
T = 80°C 
5 
Pat = 68,95 kPa 
Ws = 4 mL/min 
RH
 
= 54,2% 
ht = 4 cm 
T = 80°C 
8 
Pat = 137,89 kPa 
Ws = 10 mL/min 
RH
 
= 76,30% 
ht = 4 cm 
T = 80°C 
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 O número de intermitências variou de acordo com as condições de operação do 
processo de granulação. Nos ensaios que foram acompanhados os dados das flutuações de 
pressão em tempo real, observou-se que as alterações dinâmicas refletiam instantaneamente 
em modificações nos perfis dos espectros de potência obtidos, a aspersão de solução era 
interrompida e em cada interrupção aumentava-se a velocidade do ar de fluidização para 
retomar a dinâmica e o regime estável. Estabelecido o regime, a aspersão era reiniciada e o 
processo seguia intermitente até o final do tempo estabelecido de aspersão (15 min). 
 
3.7 – Planejamento Experimental 
 
 Para analisar a influência das variáveis operacionais no processo de granulação de 
partículas de CMC (celulose microcristalina), houve a necessidade de utilizar a técnica de 
planejamento fatorial, (BARROS NETO; SCARMÍNIO; BRUNS, 2002). De acordo com 
um planejamento estatístico do tipo 24 completo foram realizados 16 experimentos de 
granulação, com três repetições no ponto central totalizando 19 experimentos, tendo como 
fatores: vazão de solução (Ws), pressão do ar de atomização (Pat), temperatura de 
granulação (T) e altura do tubo interno (ht). Estes parâmetros foram analisados em três 
níveis. As variáveis respostas analisadas foram: crescimento (dpSf / dpSo), índice de torrões 
(ITorr), índice de Carr (ICarr). 
 Na Tabela 3.3 estão listados os fatores e seus níveis, estabelecidos para os 
experimentos de granulação de partículas de celulose microcristalina MC- 500 realizados 
neste trabalho.  
Tabela 3.3 – Variáveis independentes e seus níveis para o planejamento experimental. 
Variáveis Independentes 
Níveis 
Ws  
(mL/min) 
Pat              
(kPa) 
T         
(°C) 
Ht       
(cm) 
-1 4 68,95 (10 psig) 60 4 
0 7 103,42 (15 psig) 70 6 
+1 10  137,89 (20 psig) 80 8 
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 Durante os experimentos, foram realizadas observações visuais do leito, 
verificando a fluidodinâmica, a formação dos primeiros grânulos e acompanhamento do 
processo de granulação. 
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CAPÍTULO 4 
 
RESULTADOS E DISCUSSÃO 
 
4.1 – Determinação das curvas fluidodinâmicas para definição das faixas operacionais 
 
 As curvas de queda de pressão em função da velocidade superficial do ar de 
fluidização apresentaram um comportamento, típico de leitos fluidizados convencionais 
conforme descrito na literatura (KUNII e LEVENSPIEL, 1991). 
 Os testes para análise fluidodinâmica foram realizados com uma carga inicial de 
800 g de celulose microcristalina em todos os ensaios, variando-se a altura do tubo interno 
em relação à placa distribuidora (2, 4, 6 e 8 cm). Foram determinados valores de queda de 
pressão para cada vazão de ar (crescente e decrescente), observando-se também, 
visualmente, o comportamento fluidodinâmico do leito. 
 Para determinar a fluidodinâmica com atomização de ar sobre as partículas, 
utilizou-se também uma carga de 800 g. Foram empregadas pressões do ar de atomização 
de 68,95, 103,42 e 137,89 kPa. Para cada valor, observou-se o comportamento do leito, 
medindo-se a velocidade do gás e a queda de pressão para vazões decrescentes, 
observando-se também a qualidade da fluidização, conforme já descrito em materiais e 
métodos. A partir dos dados obtidos de queda de pressão e da velocidade superficial do gás 
de fluidização construiu-se o gráfico típico da queda de pressão no leito em função 
velocidade. Esses testes serviram para auxiliar na escolha das condições de operação com 
relação à pressão de atomização e velocidade do gás. As curvas de queda de pressão em 
função da velocidade superficial do gás obtidas nos testes preliminares, com e sem 
atomização, estão ilustradas nas Figuras 4.1 a 4.4. Estas figuras traduzem o comportamento 
do leito poroso na passagem do leito fixo para o fluidizado. 
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 Figura 4.1 – Curvas características de fluidização com tubo interno, altura do tubo 
2 cm em relação à placa distribuidora.  
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 Figura 4.2 – Curvas características de fluidização com tubo interno, altura do tubo 
4 cm em relação à placa distribuidora. 
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 Figura 4.3 – Curvas características de fluidização com tubo interno, altura do tubo 
6 cm em relação à placa distribuidora. 
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 Figura 4.4 – Curvas características de fluidização com tubo interno, altura do tubo 
8 cm em relação à placa distribuidora. 
 
 Todo acompanhamento do comportamento fluidodinâmico do leito com relação à 
dinâmica e à homogeneização das partículas foi feito através de observações visuais. 
Verifica-se uma suavização da transição fixo-fluidizado nas curvas obtidas com atomização 
em relação à obtida sem atomização nas Figuras 4.1 a 4.4. Foi verificada também uma 
pequena diminuição na queda de pressão para a altura do tubo interno de 8 cm (Figura 4.4). 
Esta mudança no comportamento fluidodinâmico ocorreu em função da aproximação da 
base do tubo interno com a superfície do leito fixo de partículas. Neste caso, a 
fluidodinâmica do leito se assemelha à fluidodinâmica do leito fluidizado convencional. 
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 Depois da realização dos testes preliminares em leito fluidizado com tubo interno, 
os resultados foram comparados com os obtidos em leito fluidizado convencional 
(CUNHA, 2004; CUNHA e ROCHA, 2006) (Figura 4.5). Uma diminuição na velocidade 
de mínima fluidização, para o leito operando sem aplicação do ar de atomização, foi 
observada em todos os casos investigados para o leito modificado em relação ao leito 
convencional. A velocidade foi reduzida de 6 para aproximadamente 4,5 cm/s. Isso 
acontece devido à intensa movimentação das partículas na passagem da região central para 
a região anular do leito fluidizado com tubo interno, causando também uma diminuição na 
queda de pressão verificada na região de transição fixo-fluidizado. 
 O comportamento das curvas foram similares e o ar de atomização não influenciou 
na queda de pressão do leito durante a fluidização para as faixas de pressão analisadas. A 
análise visual indicou que a atomização auxiliou na movimentação das partículas, 
ocorrendo uma melhora na mistura. Na Figura 4.5 observa-se uma discreta diminuição na 
velocidade de mínima fluidização para pressões de 103,42 e 137,89 kPa passando de 6,0 
cm/s para 5,0 cm/s nos dois casos. 
 
 
 Figura 4.5 – Curvas características de fluidização leito convencional (CUNHA, 
2004; CUNHA e ROCHA, 2006). 
 
 Este comportamento da passagem do leito fixo para o fluidizado evidencia que a 
adaptação do tubo propicia o início da movimentação e expansão do leito antes da completa 
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fluidização. Por observação visual, verificou-se agitação vigorosa das partículas, 
melhorando a fluidização comparado com o leito fluidizado convencional. 
 Os resultados obtidos com tubo interno e aplicação do ar de atomização mostram 
comportamentos similares aos de um leito vibro-fluidizado (MORIS; ROCHA; SACO-
MAN, 2001a, 2001b; DALEFFE, 2005). Além da suavização na curva queda de pressão-
velocidade, pode-se observar a ocorrência de um platô antes da fluidização completa 
(evidenciado principalmente nas Figuras 4.1, 4.2 e 4.3). Esse tipo de resultado é 
característico da ocorrência de mistura de partículas no leito antes da fluidização completa, 
demonstrando a intensificação da mistura com a utilização do tubo interno. A literatura não 
indica a velocidade de mínima mistura (Umm) como um parâmetro fluidodinâmico 
característico do leito, pela sua dificuldade de obtenção. Dessa forma, a velocidade de 
mínima fluidização completa é o parâmetro fluidodinâmico que define objetivamente a 
ocorrência da fluidização. Assim, mesmo com um valor de velocidade de mínima 
fluidização completa, Umfc, maior que a Umf do leito convencional, deve-se ter em mente a 
já ocorrência de mistura das partículas para velocidades acima de Umm < Umfc. 
 A Tabela 4.1 mostra os resultados dos parâmetros fluidodinâmicos, velocidade 
superficial de mínima fluidização e queda de pressão de fluidização para o leito 
convencional, em função da pressão de atomização. 
 
Tabela 4.1 – Parâmetros fluidodinâmicos do leito fluidizado convencional (CUNHA e 
ROCHA, 2006). 
Pat (psig) Umf (cm/s) ∆Pf (Pa) 
0 6,0 509,74 
10 6,4 495,77 
15 5,2 502,31 
20 5,3 499,76 
 
 A Tabela 4.2 mostra os parâmetros fluidodinâmicos para os resultados com tubo 
interno com e sem aplicação de ar sob pressão ao leito. 
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 A velocidade de mínima fluidização apresentada é a completa, conforme 
especificado anteriormente; e a queda de pressão de fluidização foi obtida pela média 
aritmética dos dados obtidos na região de fluidização completa. 
 
Tabela 4.2 – Parâmetros fluidodinâmicos do leito fluidizado com tubo interno. 
ht(cm) Pat (psig) Umfc (cm/s) ∆Pf (Pa) 
0 4,3 461,66 
10 6,8 422,68 
15 7,3 433,98 
2 
20 7,0 442,05 
0 4,4 475,12 
10 7,9 478,92 
15 8,2 477,87 
4 
20 8,4 480,92 
0 4,4 475,63 
10 7,4 475,85 
15 7,5 477,87 
6 
20 7,6 477,49 
0 4,2 475,16 
10 5,6 445,30 
15 5,6 439,52 
8 
20 6,0 440,81 
 
 Analisando-se os valores dos parâmetros apresentados na Tabela 4.2, nota-se que a 
queda de pressão diminui ou se mantém constante com aplicação de ar sob pressão de 
atomização se comparado com o leito convencional. E, para cada condição de distância do 
tubo interno em relação à placa distribuidora, os valores de ∆Pf mantêm-se praticamente 
constantes para todas as pressões aplicadas. 
 Verificou-se também que com aplicação de pressão de atomização ao leito, ocorre 
um aumento na velocidade de mínima fluidização completa (o que já foi explicado pela 
ocorrência de mistura antes da fluidização completa). Para cada condição de distância do 
tubo em relação à placa distribuidora, as diferentes pressões de atomização aplicadas 
praticamente não influenciaram a velocidade de mínima fluidização completa. 
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 Ao comparar as Tabelas 4.1 e 4.2, nota-se uma discreta diminuição na queda de 
pressão do leito fluidizado com tubo interno em relação ao leito fluidizado convencional. 
Os testes foram também utilizados para identificar a melhor localização do tubo interno em 
relação à placa distribuidora. A altura máxima determinada para as faixas de vazão do ar de 
fluidização e de atomização testadas foi de 8 cm. Para distâncias do tubo acima de 8 cm 
observou-se que a fluidização é similar à convencional, devido à base do tubo interno estar 
muito próxima à altura do leito fixo, não permitindo assim, a circulação das partículas pela 
região interna do tubo. A Figura 4.4 demonstra que essa é praticamente a distância limite, 
pois a curva já se aproxima da curva fluidodinâmica do leito convencional (Figura 4.5). 
 
4.2 – Processo de granulação 
 
 O processo de granulação de pós é muito complexo. Para compreender o 
mecanismo deve-se ter em mente uma boa fundamentação sobre fluidização. A aglutinação 
da celulose ocorre na medida em que a solução ligante aspergida entra em contato com as 
partículas finas (pó) umidificando e reumidificando, produzindo agregados cada vez 
maiores à medida que a solução é atomizada no leito. Esse aumento ocorre ao longo de 
todo o processo quando o contato é estabelecido entre a solução e a partícula. Os agregados 
são formados pela força de atração capilar, viscosa e/ou plastificação da superfície 
umedecida das partículas aglutinadas, com a diminuição do conteúdo de umidade pelo 
processo de secagem que ocorre simultaneamente com a atomização. 
 As temperaturas utilizadas foram de suma importância para o processo de 
granulação a úmido. A faixa de temperatura foi escolhida de modo a obter as condições 
necessárias para propiciar a plastificação da solução na superfície das partículas. Estudos 
envolvendo a solução ligante (maltodextrina) apontam que a temperatura de transição vítrea 
está em torno de 30°C para uma maltodextrina com DE 10 (ROOS e KAREL, 1991a), a 
mesma utilizada neste trabalho. A transição do material sólido de um estado vítreo para um 
estado gomoso ocorre em uma temperatura específica para cada material, denominada de 
temperatura de transição vítrea (ROOS e KAREL, 1991b).  
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 Segundo Roos e Karel (1991a), a temperatura de pegajosidade está 20°C acima da 
temperatura de transição vítrea, que é a passagem do estado líquido para sólido, 
apresentando um valor compreendido entre 30 e 50°C. 
 As faixas de temperatura atingidas na câmara de granulação no momento dos 
ensaios experimentais ficaram entre 30 e 45°C em uma tomada de temperatura a 15 cm 
acima da placa distribuidora e entre 30 a 40°C a 23 cm da mesma. Esses valores são 
favoráveis à plastificação da superfície do sólido resultante do aumento de temperatura, ou 
diminuição do conteúdo de umidade pelo processo de secagem por atomização formando 
aglomerados (grânulos). 
 
 4.2.1 – Influência das condições experimentais 
 Durante a realização dos experimentos foi possível observar a influência das 
condições operacionais testadas, na fluidodinâmica, e no processo de granulação. A 
influência da vazão da solução granulante pôde ser observada pela formação dos primeiros 
grânulos e no próprio comportamento fluidodinâmico do leito. Para maiores vazões, a 
formação dos primeiros grânulos foi observada visualmente logo nos minutos iniciais do 
processo, não ocorrendo o mesmo para as vazões mais baixas, onde, mesmo após os 15 
minutos de aspersão fixados para realizar os experimentos, o crescimento dos grânulos não 
foi expressivo, o que foi verificado pelos valores de diâmetro médio do aglomerado. Altas 
vazões dificultam a fluidização, possibilitando a formação de torrões e o encharcamento do 
leito, levando à defluidização. No entanto, o crescimento das partículas foi maior. 
 A distância do tubo interno à placa distribuidora influenciou na circulação das 
partículas. Para a distância menor e intermediária, observou-se uma circulação mais 
uniforme. Para as distâncias maiores não se observou essa uniformidade na circulação. 
Com a configuração da menor altura do tubo em relação à placa distribuidora (4 cm) 
consegue-se um maior crescimento das partículas. 
 A temperatura do ar de secagem também influencia na granulação. Temperaturas 
altas fazem com que a solução granulante seque antes de entrar em contato com as 
partículas, sendo elutriadas. Assim sendo, para temperaturas altas obteve-se um menor 
crescimento das partículas. 
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 A pressão de atomização influencia no tamanho das gotas aspergidas sobre o leito. 
Pressões baixas formam gotas maiores, aumentando a possibilidade de atingirem a 
superfície das partículas antes de secarem, favorecendo o crescimento das partículas. 
Verifica-se nas Figuras 4.6, 4.7, 4.8 e 4.9 a influência de cada condição no crescimento das 
partículas, mantendo-se constante as demais variáveis. Constata-se nessas figuras que existe 
uma influência da interação entre as variáveis; por exemplo, há um maior crescimento para 
alta vazão de solução, favorecida por baixos valores de pressão de atomização e 
temperatura do ar, o que é evidenciado na Figura 4.6. 
 
 
 Figura 4.6 – Influência da vazão no crescimento das partículas. 
 
 
 Figura 4.7 – Influência da pressão de atomização no crescimento das partículas. 
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 Figura 4.8 – Influência da temperatura no crescimento das partículas. 
 
 
 Figura 4.9 – Influência da distância do tubo interno no crescimento das partículas. 
 
4.3 – Resultados do planejamento fatorial completo 24 
 
 A análise dos resultados obtidos para o crescimento (dpSf /dpSo), índice de torrões 
(ITorr) e índice de Carr (ICarr) foi realizada através de métodos estatísticos, com a utilização 
do programa STATISTICA® 7.1, de acordo com o planejamento fatorial completo 24, cuja 
matriz estatística está resumida na Tabela 4.3. Verifica-se na tabela as variáveis codificadas 
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e as variáveis de resposta para os experimentos de granulação. A análise de efeitos foi feita 
para cada resposta e verificada a possibilidade de se obter um modelo estatisticamente 
significativo e preditivo para as respostas. Cada resposta foi analisada separadamente. 
 
Tabela 4.3 – Resultados do planejamento fatorial 24 – Matriz das variáveis independentes e 
variáveis resposta para os experimentos de granulação. 
Exp Ws 
(kg/s) 
Pat  
(kPa) 
T     
(°C) 
ht   
(cm) 
dp Sf / dp So      ITorr   
(%) 
ICarr    
(%) 
10 
11 
7 
13 
3 
4 
1 
5 
14 
8 
9 
6 
2 
12 
15 
16 
19 
17 
18 
+ 
- 
- 
- 
- 
+ 
- 
- 
+ 
+ 
- 
+ 
+ 
+ 
- 
+ 
0 
0 
0 
- 
+ 
+ 
- 
+ 
+ 
- 
- 
- 
+ 
- 
- 
- 
+ 
+ 
+ 
0 
0 
0 
- 
- 
+ 
+ 
- 
- 
- 
+ 
+ 
+ 
- 
+ 
- 
- 
+ 
+ 
0 
0 
0 
+ 
+ 
- 
+ 
- 
- 
- 
- 
+ 
- 
+ 
- 
- 
+ 
+ 
+ 
0 
0 
0 
1,31 
1,10 
1,10 
1,06 
1,14 
1,21 
1,14 
1,19 
1,34 
1,16 
1,21 
1,18 
1,35 
1,21 
1,13 
1,12 
1,17 
1,15 
1,18 
2,18 
0,23 
0,14 
0,92 
0,63 
1,77 
1,02 
1,54 
5,49 
2,04 
1,52 
0,70 
1,35 
0,42 
0,71 
0,47 
0,68 
0,73 
0,65 
13,04 
8,70 
11,63 
10,42 
9,52 
4,76 
13,04 
8,70 
10,64 
5,00 
8,50 
9,52 
6,52 
15,69 
11,36 
13,04 
11,03 
11,67 
11,29 
 
 O modelo gerado e as superfícies de respostas, só serão apresentados para os 
modelos estatisticamente significativos. 
 Para analisar numericamente a qualidade dos ajustes do modelo de cada resposta, 
foi utilizado o método de Análise de Variância (BARROS NETO; SCARMÍNIO; BRUNS, 
2002). Nesse método, o exame dos resíduos é de fundamental importância na avaliação da 
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qualidade do ajuste de qualquer modelo. Segundo os autores, um modelo que deixe 
resíduos consideráveis é obviamente um modelo ruim. Para um modelo ideal todas as 
predições devem coincidir com os resultados observados. 
 
 4.3.1 – Análise estatística para as respostas do planejamento 
 
 4.3.1.1 – Crescimento das partículas, dpSf / dpSo 
 
 Os efeitos das variáveis independentes na resposta crescimento estão apresentados 
na Tabela 4.4, com intervalo de confiança de 95 %. Para que os efeitos sejam considerados 
estatisticamente não significativos, seus valores devem ser superiores ao desvio do efeito, 
ou quando os limites de confiança apresentam sinais contrários, não havendo informação 
suficiente para ter certeza do verdadeiro valor do parâmetro. Os termos grifados na Tabela 
4.4 correspondem aos termos com significância estatística. 
 A estimativa dos efeitos para o crescimento verificado na Tabela 4.4 apresentou 
efeitos positivos na variável resposta para a vazão da solução (Ws) e para a interação (Ws. 
T. ht). Os efeitos negativos no crescimento são dados pela pressão de atomização (Pat), 
temperatura (T), e pela interação vazão de solução e pressão de atomização (Ws. Pat). 
 A significância dos efeitos individuais e combinados das variáveis independentes e 
respostas são demonstradas pelo diagrama de Pareto na Figura 4.10. Verifica-se, através do 
diagrama de Pareto, na Figura 4.10, a forte influência da vazão de solução em relação aos 
outros parâmetros. Logo em seguida tem-se a pressão de atomização e a temperatura 
influenciando negativamente a resposta; observa-se ainda que a altura do tubo interno não 
apresentou efeito significativo. A vazão de solução e pressão de atomização combinados 
entre si (Ws. Pat), bem como a interação (Ws. T. ht) apresentam efeitos estatisticamente 
significativos. Os efeitos de terceira ordem, geralmente, são irrelevantes pelo fato de serem 
relativos a ruídos, mas para a resposta crescimento, o efeito de terceira ordem (Ws. T. ht), é 
o quinto em significância estatística e influencia positivamente na resposta. 
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Tabela 4.4 – Estimativa dos coeficientes de regressão para o crescimento de partículas. 
Variáveis 
Independentes 
Coeficientes 
de regressão P 
Desvio 
padrão 
Limite de 
confiança - 95 % 
Limite de 
confiança + 95 % 
Média 1,181579 0,000009 0,003504 1,166501 1,196657 
(1)Ws 0,050625 0,005642 0,003819 0,034194 0,067056 
(2)Pat -0,038125 0,009885 0,003819 -0,054556 -0,021694 
(3)T -0,024375 0,023677 0,003819 -0,040806 -0,007944 
(4)ht 0,000625 0,885040 0,003819 -0,015806 0,017056 
1 * 2 -0,021875 0,029150 0,003819 -0,038306 -0,005444 
1 * 3 -0,010625 0,108550 0,003819 -0,027056 0,005806 
1 * 4 0,009375 0,133493 0,003819 -0,007056 0,025806 
2 * 3 0,005625 0,278652 0,003819 -0,010806 0,022056 
2 * 4 -0,006875 0,213617 0,003819 -0,023306 0,009556 
3 * 4 0,001875 0,672022 0,003819 -0,014556 0,018306 
1*2*3 -0,005625 0,278652 0,003819 -0,022056 0,010806 
1*2*4 -0,013125 0,075228 0,003819 -0,029556 0,003306 
1*3*4 0,018125 0,041639 0,003819 0,001694 0,034556 
2*3*4 0,001875 0,672022 0,003819 -0,014556 0,018306 
 
 
 Figura 4.10 – Diagrama de Pareto dos efeitos para o crescimento (dpSf / dpSo). 
 
 A significância estatística é determinada pela análise de variância, como indicado 
na Tabela 4.5. 
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Tabela 4.5 – Análise de variância – dpSf / dpSo do processo de granulação. 
Fonte de Variação Soma 
Quadrática (SQ) 
No de Graus de 
Liberdade 
Média Quadrática 
(MQ) 
Regressão (R) 0,086681 5 0,017336 
Resíduos (r) 0,025372 13 0,001952 
Falta de Ajuste (faj) 0,024905 11 0,002264 
Erro Puro (ep) 0,000467 2 0,000233 
Total (T) 0,112053 18   
 
 De acordo com os resultados obtidos, o modelo a ser ajustado aos dados de 
crescimento de partículas é um modelo de primeira ordem que apresentou uma boa 
qualidade de ajuste. A Equação 4.2 corresponde ao modelo estatístico de primeira ordem 
codificado para a resposta crescimento de partículas (dpSf / dpSo). 
dpSf /dpSo = 1,182 + 0,051. Ws - 0,038. Pat - 0,024. T - 0,022. Ws.Pat + 0,018. Ws.T.ht (4.2) 
 A percentagem de variação explicada pela regressão foi de 77,36 % em torno da 
média em relação ao valor da máxima variação explicável de 99,58 %, o que significa que 
há uma concordância razoável entre os valores observados e os preditos pela correlação 
(Figura 4.11). 
 Para verificar a significância estatística do modelo foi realizado o teste F. 
Comparando o valor de F calculado, isto é, a razão entre a média quadrática da regressão e 
a média quadrática dos resíduos com o F tabelado. Obteve-se o valor de F calculado maior 
que o F tabelado a um nível de confiança de 95 %. O teste F calculado para falta de ajuste 
apresentou um valor inferior ao valor de F tabelado, condição esta desejada para confirmar 
a significância do modelo. Os valores obtidos para o teste F estão apresentados na Tabela 
4.6. Portanto, o teste F garante que para o crescimento das partículas (dpSf / dpSo), o 
modelo ajustado estatisticamente é significativo e preditivo. 
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Tabela 4.6 – Resultados do teste F para a resposta dpSf / dpSo. 
95 % confiança FCal. FTab.  
MQR/MQr 8,88 3,03  
MQfaj/MQep 9,70  19,40 
 
 A Figura 4.11 confirma que o modelo ajustado ao crescimento de partículas (dpSf / 
dpSo) apresenta um ajuste satisfatório, considerando a complexidade em manter controladas 
as variáveis de processo, pois a dispersão dos pontos encontra-se distribuída em torno da  
reta de ajuste. 
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 Figura 4.11 – Valores preditos em função dos valores observados para o 
crescimento dos grânulos. 
 
 A Figura 4.12 ilustra uma distribuição aleatória dos resíduos, indicando que o 
modelo apresenta variações adequadas para o crescimento de partículas, o que demonstra 
que não há uma inadequação do modelo para a resposta crescimento de partículas no 
processo de granulação. 
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 Figura 4.12 – Distribuição dos resíduos para o crescimento de partículas. 
 
Análise das superfícies de resposta 
 A constatação do valor de F tabelado em relação ao obtido pelo modelo para o 
crescimento das partículas garante que os valores experimentais são bem representados 
pelo modelo ajustado. Verifica-se, dessa forma, que o modelo para o crescimento das 
partículas pode ser utilizado para gerar as superfícies de resposta. 
 As Figuras 4.13 a 4.15 representam as superfícies de resposta para o crescimento 
das partículas no processo de granulação, para as combinações entre as variáveis 
estatisticamente significativas (Ws, Pat e T), mantendo as outras duas fixas no ponto central.  
 Durante a realização dos experimentos foi observado que aumentando a pressão de 
atomização diminuía o tamanho das gotas, provocando o arraste por causa da secagem das 
gotas antes do contato com a superfície das partículas dentro do leito, afetando assim o 
crescimento dos grânulos. A Figura 4.13 indica a influência negativa da pressão de 
atomização e positiva da vazão de solução na resposta analisada, qual seja, crescimento de 
partículas (dpSf / dpSo). Para obter valores maiores de crescimento, deve-se trabalhar com 
valores de pressão em seu nível menor e a vazão de solução em seu maior nível, como 
observado na figura. A mesma observação é feita para vazão de solução e temperatura do 
ar, representados na Figura 4.14. Para obter maiores valores de crescimento deve-se 
trabalhar com valores de vazão de solução em seu maior nível e a temperatura em seu 
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menor nível como observado na figura e vice-versa. Por outro lado, quando se trabalha com 
vazão alta ocorre um maior número de intermitência devido à saturação do leito.  
 
 Figura 4.13 – Superfície de resposta do crescimento das partículas em função de 
Ws e Pat para T = 70 °C e ht = 6 cm. 
 
 
 Figura 4.14 – Superfície de resposta do crescimento das partículas em função de 
Ws e T para Pat = 103,42 kPa e ht = 6 cm. 
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 A Figura 4.15 demonstra uma influência positiva para a resposta analisada 
crescimento de partículas (dpSf /dpSo) quando se trabalha com a pressão de atomização e a 
temperatura do ar de fluidização fixando ambas no menor valor (Pat = -1) e (T = -1). 
 
 
 Figura 4.15 – Superfície de resposta do crescimento das partículas em função de 
Pat e T para Ws = 7 mL/min e ht = 6 cm. 
 
 4.3.1.2 – Índice de Torrões 
 São observados na Tabela 4.7 os efeitos das variáveis independentes na resposta 
índice de torrões, com limite de confiança de 95 %. Verifica-se, para essa resposta, que 
todas as variáveis independentes e suas interações influenciam estatisticamente a variável 
analisada. De acordo com dados da Tabela 4.7, pode-se observar que a estimativa dos 
efeitos para o índice de torrões, apresentou efeitos negativos para a pressão de atomização e 
para as interações (Ws . Pat), (Pat . T), (Pat . ht), (Ws . Pat . T), (Ws . Pat . ht) e (Pat . T . ht). 
Esses efeitos podem ser visualizados no diagrama de Pareto Figura 4.16. Constata-se que a 
pressão de atomização foi a variável independente que apresentou maior influência na 
resposta agindo de forma negativa. Os efeitos positivos no índice de torrões são dados pela 
vazão de solução (Ws), temperatura (T), altura do tubo (ht) e as interações (Ws . T . ht), (T . 
ht), (Ws . T) e (Ws . ht). Mesmo tendo sido verificado que todas as variáveis independentes 
foram estatisticamente significativas, este resultado não garante a obtenção de um modelo 
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estatisticamente significativo. Somente com o teste F da regressão e da falta de ajuste é 
possível garantir tal informação. 
 
Tabela 4.7 – Estimativa dos efeitos para o índice de torrões. 
Variáveis 
Independentes 
Coeficientes 
de regressão P 
Desvio 
padrão 
Limite de 
confiança - 95 % 
Limite de 
confiança + 95 % 
Média 1,220526 0,000058 0,009272 1,180633 1,260419 
(1)Ws 0,481875 0,000439 0,010104 0,438403 0,525347 
(2)Pat -0,519375 0,000378 0,010104 -0,562847 -0,475903 
(3)T 0,180625 0,003114 0,010104 0,137153 0,224097 
(4)ht 0,171875 0,003438 0,010104 0,128403 0,215347 
1 * 2 -0,108125 0,008619 0,010104 -0,151597 -0,064653 
1 * 3 0,191875 0,002761 0,010104 0,148403 0,235347 
1 * 4 0,165625 0,003701 0,010104 0,122153 0,209097 
2 * 3 -0,141875 0,005033 0,010104 -0,185347 -0,098403 
2 * 4 -0,515625 0,000384 0,010104 -0,559097 -0,472153 
3 * 4 0,224375 0,002022 0,010104 0,180903 0,267847 
1*2*3 -0,150625 0,004469 0,010104 -0,194097 -0,107153 
1*2*4 -0,551875 0,000335 0,010104 -0,595347 -0,508403 
1*3*4 0,243125 0,001723 0,010104 0,199653 0,286597 
2*3*4 -0,130625 0,005930 0,010104 -0,174097 -0,087153 
 
 
 Figura 4.16 – Diagrama de Pareto dos efeitos para o índice de torrões. 
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 A avaliação da qualidade do ajuste é feita pela análise de variância (ANOVA), 
Tabela 4.8. Através desta análise é possível avaliar numericamente a qualidade do ajuste de 
um modelo (BARROS NETO; SCARMÍNIO; BRUNS, 2002). 
 
Tabela 4.8 – Análise de variância – índice de torrões do processo de granulação. 
Fonte de Variação Soma 
Quadrática (SQ) 
No de Graus de 
Liberdade 
Média Quadrática 
(MQ) 
Regressão (R) 22,078 14 1,577 
Resíduos (r) 3,475 4 0,870 
Falta de Ajuste (faj) 3,472 2 1,736 
Erro Puro (ep) 0,003 2 0,002 
Total (T) 25,553 18 1,42 
 
 A percentagem de variação explicada pela regressão foi de 98,75 % em relação ao 
valor máximo explicável de 100 %. Para testar estatisticamente a significância da equação 
de regressão foi realizado o teste F da regressão e da falta de ajuste, utilizando para isso a 
razão entre as médias quadráticas. Os valores obtidos através do teste F encontram-se na 
Tabela 4.9. 
 
Tabela 4.9– Resultados do teste F para a resposta índice de torrões. 
95 % confiança FCal. FTab.  
MQR/MQr 1,85 5,88  
MQfaj/MQep 868  19 
 
 Conforme a Tabela 4.9, os valores obtidos são inconsistentes, visto que para o 
modelo ser estatisticamente significativo e usado para predição, o F calculado deve ser 
maior que o tabelado para regressão e menor que o F tabelado para a falta de ajuste, 
segundo Barros Neto et al. (2002). Com esse resultado, fica evidente a falta de ajuste, 
indicando que não poderá ser obtido um modelo para esta variável resposta. 
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 Foi possível verificar experimentalmente que as duas variáveis individuais que 
mais influenciaram no processo para esta resposta foram a vazão da solução seguida da 
pressão de atomizaçao. A formação dos torrões foi detectada visualmente no bico de 
aspersão. A maior percentagem encontrada foi para alta vazão da solução (12,5 g/min) e a 
baixa pressão de atomização (68,95 kPa). 
 Para diminuir a percentagem de torrões, mantendo o crescimento dos grânulos, 
deve-se trabalhar com a vazão da solução no nível (-1) e/ou no ponto central, visto que 
nesses níveis os grânulos têm um crescimento satisfatório e baixa quantidade de torrões. 
Por outro lado, ao utilizar a vazão no seu nível mais alto (+1) obtém-se um maior 
crescimento dos grânulos, mas conseqüentemente aumento na porcentagem de torrões. A 
partir desse resultado, uma proposta posterior será a otimização do processo.    
 A Figura 4.17 ilustra os valores observados versus os preditos para a resposta 
índice de torrões (ITorr). A qualidade do ajuste não é satisfatória, uma vez que os pontos não 
se distribuem de forma aleatória ao longo da reta de ajuste. 
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 Figura 4.17 – Valores observados em função dos valores preditos para o índice de 
torrões. 
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 Na Figura 4.18 observa-se uma distribuição não aleatória indicando uma tendência 
de valores, ora positivos ora negativos. Esse tipo de comportamento também foi observado 
por Silva (2003), para os aglomerados quando trabalhou com recobrimento de celulose. 
Esse comportamento dos resíduos foi condição para a falta de ajuste do modelo. 
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 Figura 4.18 – Distribuição dos resíduos para o índice de torrões. 
 
 4.3.1.3 – Índice de Carr 
 Os efeitos das variáveis independentes na resposta índice de Carr estão 
sumarizados na Tabela 4.10. A distância do tubo em relação à placa distribuidora exerceu 
efeito significativo sobre a resposta índice de Carr. Observa-se também na tabela que a 
vazão de solução e a distância do tubo combinados entre si, bem como a interação (Pat . ht), 
apresentam efeitos estatisticamente significativos. Os efeitos de terceira ordem, geralmente, 
são relativos a ruídos, mas para a resposta índice de Carr, os efeitos de terceira ordem (Ws . 
Pat . T), (Ws . Pat . ht) e (Ws . T . ht), também foram estatisticamente significativos. Esses 
efeitos serão utilizados no correlacionamento de um modelo empírico. Através do diagrama 
de Pareto Figura 4.19, verifica-se visualmente os termos que apresentam maior influência 
na resposta, quais sejam, a variável independente (ht) e a interação (Ws . ht) ambos 
influenciam positivamente, o que era de se esperar, pois a vazão e a altura do tubo interno 
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estão diretamente relacionados com o escoamento, ou seja, com a movimentação e taxa de 
circulação das partículas dentro do leito fluidizado. 
Tabela 4.10 – Estimativa dos efeitos para o índice de Carr. 
Variáveis 
Independentes 
Coeficientes 
de regressão P 
Desvio 
padrão 
Limite de 
confiança - 95 % 
Limite de 
confiança + 95 % 
Média 10,21421 0,000052 0,073842 9,89649 10,53193 
(1)Ws -0,22875 0,104671 0,080467 -0,57497 0,11747 
(2)Pat -0,04250 0,650135 0,080467 -0,38872 0,30372 
(3)T 0,03375 0,715663 0,080467 -0,31247 0,37997 
(4)ht 1,41875 0,003201 0,080467 1,07253 1,76497 
1 * 2 -0,11125 0,300944 0,080467 -0,45747 0,23497 
1 * 3 -0,26000 0,083905 0,080467 -0,60622 0,08622 
1 * 4 1,90750 0,001775 0,080467 1,56128 2,25372 
2 * 3 0,26125 0,083201 0,080467 -0,08497 0,60747 
2 * 4 0,81625 0,009579 0,080467 0,47003 1,16247 
3 * 4 -0,09250 0,369247 0,080467 -0,43872 0,25372 
1*2*3 -0,63750 0,015561 0,080467 -0,98372 -0,29128 
1*2*4 0,60000 0,017515 0,080467 0,25378 0,94622 
1*3*4 -0,94375 0,007192 0,080467 -1,28997 -0,59753 
2*3*4 -0,20000 0,130845 0,080467 -0,54622 0,14622 
 
 
 Figura 4.19 – Diagrama de Pareto para o índice de Carr. 
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 A análise de variância do modelo estatístico para o índice de Carr foi realizada 
segundo Barros Neto et al. (2002) (Tabela 4.11). De acordo com os dados da tabela, a 
porcentagem de variação explicada pela regressão foi de 99,08 % em relação ao máximo 
explicável de 99,85 %. 
Tabela 4.11 – Análise de variância – índice de Carr. 
Fonte de Variação Soma 
Quadrática (SQ) 
No de Graus de 
Liberdade 
Média Quadrática 
(MQ) 
Regressão (R) 127,59 6 21,2660 
Resíduos (r) 12,90 12 1,0749 
Falta de Ajuste (fa) 12,69 10 1,2691 
Erro Puro (ep) 0,21 2 0,1036 
Total (T) 140,49 18  
 
 A partir da análise realizada foi possível extrair um modelo para a resposta índice 
de Carr. Considerando apenas as variáveis estatisticamente significativas, o modelo 
adquiriu a seguinte forma: 
 
ICarr = 10,21 + 1,42. ht – 1,91 Ws.ht + 0,82. Pat.ht – 0,64. Ws.Pat.T + 0,60. Ws.Pat.ht – 0,94. 
Ws.T.ht                    (4.3) 
 
 A comparação entre os valores experimentais e calculados através do modelo para 
o índice de Carr é ilustrada na Figura 4.20. Observa-se na figura que o modelo ajustado aos 
dados do índice de Carr apresenta boa qualidade do ajuste, uma vez que a distribuição dos 
pontos encontra-se aleatoriamente distribuído e próximo da reta de ajuste. A qualidade do 
ajuste é satisfatória para toda região do gráfico, especialmente considerando a 
complexidade do processo de granulação. Não há erros sistemáticos; os erros são aleatórios, 
o que demonstra também que não há uma inadequação do modelo proposto. 
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 Figura 4.20 – Valores observados em função dos valores preditos para o índice de 
Carr. 
 
 Observando o gráfico da Figura 4.21 que relaciona os valores preditos e seus 
respectivos resíduos, a distribuição aleatória dos pontos indica que o modelo não apresenta 
valores tendenciosos. Para testar se a equação de regressão é estatisticamente significativa 
foi utilizada a razão entre as médias quadráticas, podendo mostrar que a razão entre as 
médias quadráticas da regressão (MQR) e dos resíduos (MQr) seguem uma distribuição F. 
 Através do teste F, foi possível verificar a significância estatística do modelo 
comparando o valor de F calculado, isto é a razão entre a média quadrática da regressão e a 
média quadrática dos resíduos com o F tabelado. O valor de F calculado foi maior que o F 
tabelado a um nível de confiança de 95 %. O teste F calculado para falta de ajuste 
apresentou um valor inferior ao valor de F tabelado, condição necessária para confirmar a 
significância do modelo. Os valores obtidos para o teste F estão apresentados na Tabela 
4.12. 
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Tabela 4.12 – Resultados do teste F para a resposta índice de Carr. 
95 % confiança FCal. FTab.  
MQR/MQr 19,79 2,99  
MQfaj/MQep 12,25 19,40 
 
 Analisando a Tabela 4.12 verifica-se que as duas condições foram satisfeitas. 
Portanto, o teste F garante que para o índice de Carr (ICarr), o modelo ajustado tem 
significância estatística. 
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 Figura 4.21 – Distribuição dos resíduos para o índice de Carr. 
 
Análise das superfícies de resposta 
 As superfícies de resposta são apresentadas para as interações entre os termos que 
são estatisticamente significativos. Pela Figura 4.22 verifica-se que para altos valores da 
vazão de solução (Ws) e altura do tubo (ht), obtém-se um alto valor para a resposta 
analisada, em torno de 13,5 %. Portanto, o valor obtido para essa condição está dentro da 
faixa de ótima fluidez e de acordo com o encontrado na literatura. Também nessa condição 
obtém-se em média os maiores crescimentos, sendo observada uma variação tanto no índice 
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de torrões quanto no índice de Carr. Mesmo com essa variação, os valores obtidos para o 
índice de Carr encontram-se na faixa de 0 a 16 %, que é considerada aceitável. 
 
 
 Figura 4.22 – Superfície de resposta do índice de Carr em função de Ws e ht para 
Pat = 103,42 kPa e T = 70 °C. 
 
 Na Figura 4.23 observa-se que para altos valores da pressão de atomização (Pat) e 
altura do tubo (ht), confirma a influência positiva na resposta analisada índice de Carr. 
Trabalhando com os níveis (+1) e (+1), para a pressão de atomização e para a altura do 
tubo, os resultados encontrados para o índice de Carr atingem valores próximos do limite 
aceitável pela literatura, houve um crescimento satisfatório dos grânulos e nessas condições 
o índice de torrões reduziu consideravelmente. Os valores obtidos nessa condição foram 
satisfatórios. 
 Na determinação do índice de Carr, foi verificado que o formato irregular dos 
grânulos obtidos afeta diretamente a acomodação dessas partículas na proveta para a 
determinação das densidades livre e reduzida utilizada nos cálculos. Essa acomodação é 
uma característica indicativa de propriedades de empacotamento e é extremamente 
influenciada pelo volume e tamanho das unidades individuais e pelo arredondamento dos 
grânulos. Isto explica os menores resultados obtidos para os experimentos de maior 
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crescimento (2 e 14) e maiores resultados para os experimentos de menor crescimento (11 e 
13) Tabela 4.7. Mesmo assim, os valores encontrados estão de acordo com a literatura e 
dentro da faixa de ótima fluidez. 
 
 
Figura 4.23 – Superfície de resposta do índice de Carr em função de Pat e ht para Ws = 7 
mL/min e T = 70 °C. 
 
5 – Caracterização física das partículas antes e depois da granulação 
 
 As partículas de celulose microcristalina utilizadas foram do tipo MC-500, cujas 
características são mostradas na Tabela 4.13. 
 A celulose microcristalina apresenta uma ampla faixa de distribuição 
granulométrica, que foi determinada para cada amostra (carga do leito) antes e após o 
processo de granulação. 
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Tabela 4.13 – Características da celulose microcristalina, fornecida pelo fabricante 
(BLANVER FARMOQUIMICA LTDA). 
Propriedades Físico-químicas 
Estado físico Sólido 
Forma Pó fino 
Cor Branco 
Odor Inodoro 
pH 5,5 a 7,0 (5 g / 40 mL de água) 
Temperatura de ignição 340 oC 
Inflamabilidade não inflamável 
Limites de explosividade não explosivo 
Densidade 0,25 a 0,40 g / mL 
Solubilidade insolúvel em água, parcialmente 
solúvel em álcalis 
 
 Antes de iniciar o experimento, realizou-se uma análise por peneiras do lote já 
pesado das partículas e calculado o diâmetro médio de Sauter para cada experimento 
realizado. Foram também obtidos o ângulo de repouso e o índice de escoabilidade, segundo 
os métodos descritos no Capítulo 3. A Tabela 4.14 apresenta os resultados obtidos da 
caracterização física das partículas antes da granulação. 
 O diâmetro médio apresentou uma pequena variação para cada corrida. A faixa é 
apresentada na mesma tabela. 
 
Tabela 4.14 – Caracterização da Celulose Microcristalina. 
Ângulo de repouso 37,6° ± 1,77° 
Índice de escoabilidade 5 mm 
φ 0,77 ± 0,08 
dp S 206,9 a 254,9 µm 
 
 Após o processo de granulação, as partículas foram novamente submetidas à 
caracterização por peneiramento, para analisar o seu crescimento quanto ao diâmetro médio 
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de Sauter. Também foram analisados o ângulo de repouso e o índice de escoabilidade, para 
verificar as propriedades de fluidez do material, relacionando-os com as forças de coesão. 
 Os resultados obtidos das propriedades físicas analisadas após a granulação estão 
representados na Tabela 4.15 (análise sem considerar os torrões). 
Tabela 4.15 – Propriedades físicas dos grânulos formados. 
 mínimo máximo 
Ângulo de repouso 38,6° 42,5° 
Índice de escoabilidade 4 mm 7 mm 
dp S 246,4 µm 331 µm 
 
 O ângulo de repouso das partículas, tanto antes como após a granulação, ficou na 
faixa de 35°≤ θ ≤ 45°, podendo ser classificadas, segundo Grantges (1984), como partículas 
de coesividade intermediária. 
 Entretanto, o ângulo de repouso das partículas após a granulação foi maior do que 
antes de serem granuladas. Este fato pode ser explicado pelo aumento do diâmetro médio e 
diminuição da circularidade para estas partículas, como também foi observado no trabalho 
de Teunou; Vasseur; Krawczyk (1995). 
 Na granulação, a diminuição da circularidade pode ocorrer devido ao fenômeno de 
crescimento dos grânulos, onde partículas molhadas colidindo umas com as outras são 
ligadas por pontes líquidas que depois de secas, formam um aglomerado. Esses 
aglomerados obtidos podem apresentar formato menos esférico. 
 O índice de escoabilidade das partículas após a granulação também foi maior, uma 
vez que também depende do diâmetro médio. Portanto, quanto maior o diâmetro médio das 
partículas, maior é o diâmetro de abertura da placa do equipamento Flodex para o material 
escoar. A comparação, no caso dessa propriedade, será feita apenas entre os grânulos 
resultantes do planejamento experimental. 
 A Figura 4.24 representa uma micrografia das partículas de celulose 
microcristalina antes do processo de granulação. Para a análise da circularidade, foram 
capturadas 5 micrografias com 20 partículas cada, totalizando 100 partículas. Para o 
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produto granulado foram analisadas 15 micrografias com 4 partículas cada, totalizando 60 
partículas granuladas. Os resultados da análise podem ser visualizados nas Figuras 4.25 e 
4.26, antes e depois do processo de granulação, respectivamente, para o experimento com 
as seguintes condições: Ws = 10 mL/min, T = 60°C, Pat = 68,95 kPa e ht = 4 cm. 
 
 
 Figura 4.24 – Fotomicrografia da amostra de celulose microcristalina, MC – 500 
(aumento até 40X). 
 
 Para determinar o número mínimo de partículas analisadas para as medidas de 
circularidade, foi analisado o desvio padrão da medida em função do número de partículas 
(TURCHIULI; ELOUALIA; MANSOURI; DUMOULIN, 2005). O número de partículas 
foi considerado suficiente (amostra representativa da população) quando o desvio padrão 
praticamente não sofreu mais variação, o que ocorreu para 50 partículas antes do processo e 
cerca de 30 após o processo, em todos os casos analisados neste trabalho. 
 
 
(a) 
 
(b) 
 Figura 4.25 – (a) Circularidade média das partículas antes da granulação. (b) 
Desvio padrão em função do número de partículas (Ws = 10 
mL/min, T = 60°C, Pat = 68,95 kPa, ht = 4 cm). 
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(a) 
 
(b) 
 Figura 4.26 – (a) Circularidade média das partículas depois da granulação. (b) 
Desvio padrão em função do número de partículas (Ws = 10 
mL/min, Pat = 68,95 kPa, T = 60°C, ht = 4 cm). 
 
 Em cada amostragem, as partículas foram escolhidas aleatoriamente. Após a 
análise, eram colocadas de volta e misturadas às outras, de forma que a mesma partícula 
tenha a mesma chance de ser escolhida novamente. Segundo Barros Neto et al. (2002), essa 
precaução é tomada para não modificar a amostra à medida que as partículas são retiradas e 
representar de forma fidedigna a população original. 
 Observando a Figura 4.25 (a) (antes) e a Figura 4.26 (a) (depois) da granulação, 
nota-se uma diminuição no valor da circularidade média. As irregularidades na superfície 
das partículas depois da formação dos grânulos contribuíram para a diminuição desse valor, 
já que a obtenção desse parâmetro pelo programa utilizado, considera o maior e o menor 
eixo do objeto analisado. Observa-se que as partículas antes da granulação apresentam uma 
projeção mais uniforme (Figuras 4.24 e 4.27, respectivamente). Mesmo assim, pode-se 
constatar através da Figura 4.27 que os grânulos formados apresentam uma forma 
arredondada e porosa. 
 Na micrografia na Figura 4.27, observa-se os grânulos obtidos na condição Ws = 
10 mL/min, Pat = 68,95 kPa, T = 60°C, ht = 4 cm. Pode-se verificar que a formação desses 
grânulos ocorre da colisão entre partículas aglutinadas pela solução granuladora, ou seja, 
partículas umedecidas colidem umas com as outras e se unem por pontes líquidas que 
depois de secas, formam os grânulos. 
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 Figura 4.27 – Fotomicrografia dos grânulos formados de CMC com maltodextrina 
MOR-REX® 1910 (35 % p/p) (aumento até 40X), Ws = 10 mL/min, 
Pat = 68,95 kPa, T = 60°C, ht = 4 cm. 
 
 Esse mecanismo de granulação foi apresentado por Kadam (1991), como na Figura 
4.28. Com isso, conclui-se que os grânulos formados pelo material em pó empregado 
ocorrem por nucleação e consolidação das partículas. 
 
 
 Figura 4.28 – Mecanismo de aglomeração por nucleação adaptado de KADAM 
(1991). 
 
 Os resultados obtidos para a circularidade podem ser verificados na Tabela 4.16. 
Os valores estimados de circularidade verificados na tabela foram praticamente os mesmos. 
Houve uma diminuição considerável em relação à circularidade inicial antes da granulação 
que foi de 0,77 ± 0,08 (Tabela 4.14). 
Tabela 4.16 – Resultados da estimativa da circularidade (φ). 
Experimentos φ 
2 0,36 ± 0,12 
11 0,36 ± 0,08 
13 0,35 ± 0,09 
14 0,34 ± 0,09 
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 5.1 – Densidade aparente livre e reduzida – índice de Carr 
 As determinações das densidades livre e reduzida contribuíram para a previsão das 
características de compressibilidade dos grânulos. As análises foram feitas apenas para os 
experimentos 2, 11, 13 e 14. Nos ensaios 2 e 14 foram obtidos os maiores crescimentos e os 
ensaios 11 e 13 resultaram nos menores valores de crescimento, como será detalhado na 
seção 5.2. Além disso, esses experimentos foram os escolhidos para compressão e 
confecção de pastilhas. 
 A Tabela 4.17 ilustra os resultados das densidades aparente livre e reduzida e do 
índice de Carr. 
 
Tabela 4.17 – Resultados obtidos das densidades aparente livre, reduzida e índice de Carr 
para os experimentos analisados. 
Experimentos ρli 
(g/cm3) 
ρred 
(g/cm3) 
IC % 
CMC 0,50 0,56 9,99 
2 0,43 0,47 6,52 
11 0,43 0,48 8,70 
13 0,42 0,47 10,42 
14 0,43 0,48 10,64 
 
 
 Os valores verificados na tabela estão de acordo com os encontrados na literatura 
para um escoamento livre, e encontram-se na faixa de ótima fluidez que varia de 0 – 16 %, 
tomando como referência os dados representados na Tabela 4.18, que descreve a qualidade 
do pó quanto ao escoamento. 
 
Tabela 4.18 – Comportamento do escoamento de partículas sólidas com relação ao índice 
de Carr (adaptado de JONG, HOFFMANN e FINKERS, 1999). 
Qualidade do escoamento Índice de Carr % 
Coesivo > 28 
Fluidez média 20 - 25 
Fluidez boa 16 - 20  
Fluidez ótima 0 - 16 
   Fonte: ALDEIA (2004). 
Capítulo 4 – Resultados e Discussão 
 
 
 
90 
 5.2 – Distribuição granulométrica e crescimento 
 As distribuições granulométricas decorrentes do crescimento dos grânulos podem 
ser visualizadas nas Figuras 4.29 a 4.32. Observa-se nestas figuras o surgimento de 
partículas nas faixas de 420, 600 e 1400 µm que não existiam antes da granulação, no lote 
de partículas inicial. Um aumento expressivo é observado na faixa de 300 µm para o 
experimento 2 e uma diminuição nas faixas de 125 a 210 µm. Nota-se, através destas 
figuras, que os maiores crescimentos foram obtidos para os experimentos 2 e 14 e os 
menores crescimentos para os experimentos 11 e 13, constatados pelo maior aparecimento 
de grânulos nas faixas de peneiras maiores que 300µm. Os demais resultados da 
distribuição granulométrica encontram-se no anexo A. 
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Figura 4.29 – Distribuição granulométrica antes e depois do processo de granulação 
Experimento 2 (Ws = 10 mL/min; Pat = 68,95 kPa; T = 60 °C; ht = 4 cm). 
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Figura 4.30 – Distribuição granulométrica antes e depois do processo de granulação 
Experimento 11 (Ws = 4 mL/min; Pat = 137,89 kPa; T = 60 °C; ht = 8 cm). 
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Figura 4.31 – Distribuição granulométrica antes e depois do processo de granulação 
Experimento 13 (Ws = 4 mL/min; Pat = 68,95 kPa; T = 80 °C; ht = 8 cm). 
 
Capítulo 4 – Resultados e Discussão 
 
 
 
92 
0
5
10
15
20
25
30
35
40
1400600420300250210180125
dp (µm)
%
 
m
as
sa
 
re
tid
a
partículas sem granular
partículas granuladas
 
Figura 4.32 – Distribuição granulométrica antes e depois do processo de granulação 
Experimento 14 (Ws = 10 mL/min; Pat = 68,95 kPa; T = 80 °C; ht = 8 cm). 
 
 Depois de realizados todos os experimentos e analisados os resultados, foi testada 
uma nova capa de bico atomizador em forma de jato cônico. Os experimentos escolhidos 
para o novo teste foram aqueles que apresentaram o maior e o menor crescimento dos 
grânulos (experimentos 2 e 11). Após a realização dos experimentos, constatou-se que a 
nova capa de bico melhorou a dinâmica do leito e reduziu o número de intermitências dos 
experimentos 2 e 11, passando de 6 para 4 e de 3 para zero respectivamente, durante o 
processo de granulação (tempo de processo 15 min).  
 Os resultados obtidos podem ser visualizados nas Figuras 4.33 e 4.34, quanto à 
caracterização dos grânulos antes e depois do processo de granulação. 
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(b) 
Figura 4.33 – Resultados obtidos da caracterização dos grânulos com a capa de bico 
anterior (a) e com a nova capa de bico atomizador (b) - Experimento 2. 
 
 Comparando as Figuras 4.33 (a) e (b), verifica-se um aumento significativo dos 
grânulos na faixa de 420 µm passando de 10 % para aproximadamente 12,5 % de massa 
retida. Na comparação entre as Figuras 4.34 (a) e (b), observa-se também um aumento 
expressivo dos grânulos na faixa de 420 µm passando de 2 % para aproximadamente 7 %, 
provando que a utilização da nova capa de bico atomizador melhorou de forma significativa 
o processo, favorecendo o crescimento dos grânulos e diminuindo as intermitências. 
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Figura 4.34 – Resultados obtidos da caracterização dos grânulos com a capa de bico 
anterior (a) e com a nova capa de bico atomizador (b) - Experimento 11. 
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 5.3 – Atividade de água dos grânulos 
 A determinação da atividade de água é extremamente importante para o adequado 
armazenamento do produto, possibilitando tomar ações no sentido de prevenir contra a 
deterioração microbiana, mudanças nas características de textura ou transformações 
químicas e bioquímicas indesejáveis. Os valores obtidos de atividade de água para os 
grânulos secos (após o processo de granulação) 0,58 para o experimento 2 e 0,60 para o 
experimento 11 estão na faixa desejada, tendo a estabilidade microbiológica assegurada (aw 
< 0,6) (AFONSO JÚNIOR; CORRÊA; SILVA; RIBEIRO, 2003; GUERRA; NEVES; 
PENA, 2005). 
 Os valores obtidos da análise de atividade de água (aw) para ciclos de adsorção e 
dessorção a 25 °C estão sumarizados na Tabela 4.19 e graficados nas Figuras 4.37 a 4.40, 
para os experimentos 2 e 11, conforme explicado no Capítulo 3. 
 
Tabela 4.19 – Valores de atividade de água e umidade correspondentes (temperatura 25°C). 
Experimento 2 Experimento 11 
Adsorção Dessorção Adsorção Dessorção 
aw Umidade aw Umidade aw Umidade aw Umidade 
0,59 0,077 0,98 0,237 0,60 0,071 0,98 0,197 
0,88 0,131 0,76 0,114 0,89 0,119 0,71 0,090 
0,92 0,166 0,24 0,055 0,93 0,144 0,24 0,036 
0,96 0,183 0,12 0,040 0,94 0,156 0,12 0,023 
0,95 0,189 0,10 0,036 0,95 0,163 0,10 0,020 
0,96 0,195 0,09 0,034 0,96 0,168 0,87 0,017 
 
 Na Figura 4.35 pode-se observar que as curvas descrevem um comportamento 
típico de adsorção e dessorção para o experimento de menor crescimento dos grânulos 
(experimento 11) com efeito de possível histerese para os grânulos de celulose, o qual 
inicia em níveis de aw aproximadamente 0,96 e vai até cerca de até 0,7. Para valores de 
atividade de água acima de 0,7, a curva apresenta acentuado crescimento de umidade, 
sendo este, portanto, o limite de atividade de água para o qual o armazenamento é seguro. 
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 Figura 4.35 – Isotermas de adsorção e dessorção dos grânulos obtidos no 
Experimento 11. 
 
 Na Figura 4.36 estão contidas as barras de erros, que ficaram praticamente 
invisíveis, mostrando que as medidas se mostram bastante precisas. 
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 Figura 4.36 – Isotermas de adsorção e dessorção dos grânulos obtidos no 
Experimento 11 com barras de erros. 
 
 Na Figura 4.37 observa-se que as curvas também descrevem um comportamento 
típico de adsorção e dessorção para o experimento de maior crescimento dos grânulos 
(experimento 2). Novamente, nesse caso, verifica-se o mesmo comportamento das 
isotermas do caso anterior (Figura 4.35), com aumento acentuado da umidade a partir de, 
0,75 aw. 
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 Figura 4.37 – Isotermas de adsorção e dessorção dos grânulos obtidos no 
Experimento 2. 
 
 Porém, analisando a Figura 4.38, não se pode afirmar que ocorreu a histerese, 
devido ao erro da medida determinado pelas barras de erros nas curvas obtidas para o 
experimento 2, de maior crescimento, onde para altas atividades de água, o valor do erro na 
curva de dessorção sobrepõe-se à curva de adsorção. 
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 Figura 4.38 – Isotermas de adsorção e dessorção dos grânulos obtidos no 
Experimento 2 com barra de erros. 
 
 Para descrever o comportamento da umidade de sorção obtido para os grânulos de 
celulose microcristalina, foi utilizado o modelo matemático proposto por Guggenheim-
Anderson-De Boer (GAB) descrito pela Equação (4.1). Os ajustes foram feitos através de 
regressão não linear, sendo utilizado o aplicativo STATISTICA® 7.1. 
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=                (4.1) 
onde: Xe é o índice de umidade de equilíbrio, Xm é índice de umidade da  monocamada, 
aw é atividade de água, CG a constante de Guggenheim e k o fator relacionado as 
multicamadas. 
 Verifica-se um bom ajuste do modelo proposto por Guggenheim-Anderson-De 
Boer com os dados obtidos experimentalmente, o que pode ser visualizado nas Figuras 4.39 
e 4.40. A curva obtida é do tipo II, conhecida como isoterma sigmoidal (ou forma de S), 
formação de múltiplas camadas (BELL e LABUZA, 1984). 
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 Figura 4.39 – Isoterma de dessorção dos grânulos de celulose microcristalina 
Experimento 2 (  Experimental  modelo de GAB) (Xm=0,043; 
CG =42,23; k=0,84; R2=0,9993). 
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 Figura 4.40 – Isoterma de dessorção dos grânulos de celulose microcristalina 
Experimento 11 (  Experimental  modelo de GAB) (Xm=0,40; 
CG =8,84; k=0,82; R2=0,9999). 
 
 5.4 – Compactação dos grânulos e propriedades físicas das pastilhas 
 Os experimentos selecionados para a compactação foram os mesmos que para a 
determinação das densidades: 2, 11, 13 e 14, de um grupo total de 19 experimentos de 
acordo com o planejamento fatorial empregado. 
 Na compactação ocorre a deformação dos grânulos pela atrição, resultando na 
fragmentação e consolidação das partículas devido ao esmagamento sofrido por uma força 
peso, comprimindo os grânulos no interior da matriz e dessa forma diminuindo seu volume 
e deixando-os em forma de pastilha. A compressão sofrida pelos grânulos apresentou uma 
superfície de aparência plana e circular conforme pode ser visualizado na Figura 4.41. O 
procedimento foi feito de forma a se manter o mesmo volume de partículas na matriz. 
Obtendo-se assim, uniformidade na espessura para todas as pastilhas confeccionadas. 
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 Figura 4.41 – Fotografia frontal e lateral das pastilhas. Os números correspondem 
aos experimentos realizados. 
 
 5.4.1 – Dureza 
 A resistência do produto final ao esmagamento, impacto e manuseio está 
relacionada à sua compactação e compressão que lhe conferem características mecânicas, 
entre elas a dureza. Depois de confeccionadas, as pastilhas foram submetidas aos testes de 
dureza, que serviram para determinar a resistência mecânica das mesmas ao esmagamento. 
Os resultados obtidos podem ser verificados na Tabela 4.20. Nesta tabela são apresentados 
também os resultados para a CMC antes da granulação e para comprimidos de referência. 
 
Tabela 4.20 – Resultado dos testes físicos realizados com as pastilhas de CMC e 
comprimidos de referência. 
Experimentos  
Testes 2 11 13 14 CMC Ref 
Compactação (ton) 1,5 1,5 1,5 1,5 1,5 --- 
Peso médio (g) 0,633 
(0,052)a 
0,709 
(0,044)a 
0,704 
(0,047)a 
0,710 
(0,044)a 
0,716 
(0,052)a 
0,351 
(0,009)b 
Espessura (mm) 3,10 
(0,24)a 
3,45 
(0,20)a 
3,50 
(0,23)a 
3,56 
(0,21)a 
3,45 
(0,26)a 
4,07 
(0,18)b 
Dureza (N) 58,60 
(1,70)b 
59,62 
(1,18)b 
58,97 
(0,99)b 
59,29 
(0,92)b 
59,18 
(1,17)b 
61,62 
(0,37)b 
Diâmetro (mm) 14,27 14,27 14,27 14,27 14,27 9,11 
 a
 desvio padrão, (n=30) 
 
b desvio padrão, (n=20) 
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 Os valores de dureza encontrados foram confrontados com comprimidos de 
referência. Verifica-se, a partir da Tabela 4.20 que os valores obtidos foram praticamente os 
mesmos para os diferentes experimentos, a CMC e o comprimido de referência; portanto, a 
dureza foi função apenas da compressão e todas as condições foram satisfatórias estando de 
acordo com a literatura segundo a Farmacopéia Brasileira (1988), cujo valor mínimo 
aceitável é de 30 N, aproximadamente 3 kgf (PEIXOTO; SANTOS JÚNIOR; SANTOS; 
CAETITÉ JÚNIOR, 2005). Foi observado que todas as amostras de pastilhas apresentaram 
uma resistência adequada. Portanto, a força aplicada para produzir as pastilhas foi 
suficiente, mostrando que os grânulos obtidos e a metodologia aplicada na compactação 
serviram para definir a qualidade do produto final, não sendo necessária a utilização de 
lubrificante (estearato de magnésio), usualmente utilizado na compressão de pós. 
 
 5.4.2 – Rugosidade 
 A Figura 4.42 representa um perfil efetivo da superfície de uma pastilha obtida no 
processo de compactação, servindo de exemplo para salientar os elementos que compõem a 
textura superficial da mesma. As superfícies das pastilhas apresentam irregularidades 
quando observadas em detalhes (Figura 4.42). Estas irregularidades são provocadas por 
sulcos ou marcas não só deixadas pela ferramenta (matriz) que atuou sobre a superfície do 
material (grânulos de celulose) no processo de fabricação das pastilhas, mas também pelas 
reentrâncias e saliências causadas na compactação dos grânulos. 
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Figura 4.42 – Fotografia da Pastilha e a descrição dos elementos que 
compõem a superfície. Adaptado de PUC – Rio - 
Certificação Digital 0016226/CA.  
 
 As medidas de rugosidade foram feitas em triplicata em três diferentes posições na 
mesma amostra (pastilha) em ambos os lados, e os resultados expressos com seus 
respectivos desvios médios na Tabela 4.21. O parâmetro analisado foi a rugosidade média 
aritmética (Ra), o comprimento de amostragem selecionado (cutoff) foi 2,5 mm, de acordo 
com o estabelecido pelas Normas da ABNT – NBR 6405 (1995) (apud 
<www.mspc.eng.br/tecdiv/rugosid110.shtml> Acesso em: 30 set 2008), com as devidas 
adaptações. 
 
Tabela 4.21 – Resultados obtidos das medidas de Rugosidade (cutoff 2,5 mm) (continua). 
 Rugosidade 
 Lado 1 Lado 2 
CMC     
Ra (µm)* 5,59 ± 2,44 5,33 ± 2,54 
Exp. 2   
Ra (µm)* 6,64 ± 1,89 6,12 ± 0,78 
Exp. 11 
Ra (µm)* 5,05 ± 1,17 5,00 ± 1,33 
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Tabela 4.21 – Resultados obtidos das medidas de Rugosidade (cutoff 2,5 mm) (conclusão). 
 Rugosidade 
 Lado 1 Lado 2 
Exp. 13 
Ra (µm)* 4,86 ± 1,31 5,85 ± 1,00 
Exp. 14 
Ra (µm)* 6,83 ± 1,28 6,28 ± 1,04 
Ref** 3,14 ± 1,13 --- 
  *
as medidas foram feitas em triplicata em ambas as faces das pastilhas 
**
as medidas foram feitas em triplicata em apenas uma das faces devido à limitação da amostra 
 
 Os valores obtidos para as pastilhas e o comprimido de referência é o valor médio 
aritmético da medida de rugosidade. Esse valor se refere às medidas quantificadas dos 
sulcos e saliências que caracterizam a superfície porosa da pastilha e do comprimido. Para 
o comprimido de referência não foi possível realizar a medida em ambas as faces devido à 
limitação da amostra por conter um sulco profundo resultante da sua matriz e que 
comprometeria a medida. Comparando os valores obtidos para as pastilhas em relação ao 
comprimido de referencia, nota-se que o valor de rugosidade obtida para o referido 
comprimido foi menor, significa que sua superfície é mais acabada conseqüentemente mais 
lisa, esta característica está relacionada ao processo de fabricação. 
 Verifica-se também na Tabela 4.21 que os maiores valores de rugosidade foram 
para as pastilhas obtidas com os grânulos de maior crescimento, formando 
consequentemente, uma superfície mais rugosa (experimento 2 e 14), pois quanto maior os 
grânulos, maiores são os sulcos e saliências deixados entre eles na compactação, o que 
caracteriza a superfície porosa da pastilha e/ou comprimido. 
 
 5.4.3 – Friabilidade 
 Os valores obtidos na análise de friabilidade estão dentro da especificação, ou seja, 
menores que 1,5 % para todos os experimentos testados, 2, 11, 13 e 14, como pode ser 
verificado na Tabela 4.22. Este teste serviu para avaliar a resistência das pastilhas à 
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abrasão, obtendo-se resultados bastante satisfatórios para todas as condições de granulação 
utilizadas. 
 
Tabela 4.22 – Resultado do teste de friabilidade (RH = 60 %). 
Experimento Friabilidade (%) 
CMC 0,51 
2 0,57 
11 0,31 
13 0,52 
14 0,83 
Ref 0,66 
 
6 – Monitoramento do processo por medidas de flutuação de pressão 
 
 O monitoramento da fluidodinâmica das partículas foi importante para garantir que 
o processo de granulação em leito fluidizado modificado fosse mais eficiente. A utilização 
da metodologia da análise espectral mostrou-se viável na identificação de instabilidades 
observadas (formação de canais preferenciais, zonas mortas, redução da taxa de circulação, 
etc.) durante o processo. 
 As figuras a seguir referem-se ao experimento 1. A Figura 4.43 ilustra o 
comportamento da flutuação de pressão do leito de partículas normalizadas em função do 
tempo e o respectivo espectro de potência obtido no início do processo de granulação. 
Neste instante foi observada uma alta taxa de circulação de partículas, com movimentação 
cíclica. O espectro possui freqüência dominante de aproximadamente 6 Hz, caracterizando 
um regime inicial de granulação estável. 
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 Figura 4.43 - Flutuação de Pressão normalizada e Espectro de potência, início do 
processo de granulação (Freqüência dominante = 5,9 Hz). 
 
 Após aproximadamente 2,5 minutos de aspersão, os primeiros grânulos foram 
surgindo sobre a placa distribuidora de ar. Devido a este fato, o ar de fluidização foi 
redistribuído percorrendo caminhos diferentes do inicial através das partículas, formando 
canais preferenciais, Figura 4.44. Apesar da movimentação das partículas permanecer 
estável acima dos grânulos, observa-se que a freqüência dominante do espetro foi menor 
comparada com a figura anterior, indicando esta mudança. Em relação à flutuação de 
pressão, vê-se que a amplitude de sinais diminui e ocorre um aumento nas irregularidades 
das flutuações. O padrão de espectro de potência ainda é de regime estável, com 
movimentação das partículas. 
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 Figura 4.44 – Flutuação de Pressão normalizada e Espectro de potência, formação 
dos primeiros grânulos. (Freqüência dominante = 4 Hz). 
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 A Figura 4.45 ilustra o perfil dos gráficos obtidos no momento em que a 
circulação das partículas reduziu significativamente, quando o leito se tornou mais 
“pesado” em relação ao início do processo e se aproximou do colapso. Neste instante, o 
espectro de potência visualizado apresentou as mesmas características descritas por Moris 
et al. (2006) no momento da defluidização quando trabalhou com recobrimento e por Felipe 
e Rocha (2004) para leito fixo. Verifica-se um aumento na área da base do espectro e o 
deslocamento dos picos para o eixo das amplitudes. 
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 Figura 4.45 – Espectro de potência e comportamento de pressão no tempo, leito 
com baixa taxa de circulação das partículas – próximo à 
defluidização, 1ª parada. 
 
 Devido à proximidade do colapso, a aspersão da solução foi interrompida e a 
vazão de ar de fluidização aumentada, afim de que o leito retornasse á condição estável de 
operação. 
 Retomada a aspersão, novamente com o avanço do processo de granulação o leito 
de partículas torna-se cada vez mais pesado, indicando proximidade ao colapso. A Figura 
4.46 representa as flutuações de pressão obtidas neste instante. Através das flutuações de 
pressão, pode-se observar sinais com menor freqüência e com amplitude bem menor, o que 
indica a tendência ao leito fixo. O espectro apresenta perfil semelhante àquele descrito na 
Figura 4.45, base espectral ampla e deslocamento dos picos em direção ao eixo das 
ordenadas com baixos valores de freqüência. 
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 Figura 4.46 – Espectro de potência e comportamento de pressão no tempo, antes 
da interrupção da aspersão – leito próximo ao colapso. (Freqüência 
dominante = 2,93 Hz) – 2ª parada. 
 
 O espectro de potência ilustrado na Figura 4.47 foi obtido no instante em que o 
leito retornou ao regime dinâmico estável. Neste mesmo instante foi verificado que as 
partículas se moviam entre os canais preferenciais formados entre os grânulos, sobre a 
placa distribuidora. A freqüência dominante encontra-se próxima da que foi apresentada na 
Figura 4.44, refletindo o regime dinâmico similar. Para as flutuações de pressão, nota-se 
que as amplitudes das flutuações são maiores se comparadas com o gráfico anterior (Figura 
4.46). Verifica-se visivelmente um aumento na freqüência dos sinais, pela melhora na taxa 
de circulação das partículas devido à parada da aspersão e aumento da vazão de ar. 
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Figura 4.47 – Espectro de potência e comportamento de pressão no tempo, movimentação 
realizada por canais preferenciais formados acima dos grânulos (Freqüência 
dominante = 4,1 Hz). 
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 As Figuras 4.48 a 4.50 representam os espectros de potência e as flutuações de 
pressão obtidas durante o experimento 6. A seqüência ilustra os diferentes regimes 
dinâmicos observados no processo de granulação após a realização da primeira 
intermitência. A Figura 4.48 representa o espectro de potência obtido no momento em que a 
taxa de circulação das partículas acima dos grânulos formados ainda era alta. 
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Figura 4.48 – Espectro de potência e comportamento de pressão no tempo, alta taxa de 
circulação (Freqüência dominante = 4,54 Hz). 
 
 A seguir, nas Figuras 4.49 e 4.50, é possível observar mudanças nas características 
dos gráficos à medida que reduz a taxa de circulação das partículas quando o processo 
tende ao colapso. Veja que a largura da base do espectro aumenta enquanto que a 
freqüência dominante e amplitude espectral assumem valores cada vez menores. O 
comportamento dos espectros obtidos para o experimento 1 se repetiu para o experimento 
6. 
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Figura 4.49 – Espectro de potência e comportamento de pressão no tempo, redução na taxa 
de circulação, leito com aparência “pesada” (Freqüência dominante = 4,14 
Hz). 
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Figura 4.50 – Espectro de potência e comportamento de pressão no tempo, antes da 
interrupção da aspersão – leito na iminência do colapso (Freqüência 
dominante = 3,03 Hz). 
 
 Com relação aos perfis das flutuações de pressão normalizadas que produziram a 
seqüência de espectros de potência descritos anteriormente, nota-se que a amplitude das 
flutuações da queda de pressão diminui conforme o leito tende ao colapso, também 
observado no experimento 1. A causa para tal comportamento pode ser explicada pela 
observação visual: com a defluidização, as partículas se movimentam com dificuldade 
devido ao aumento da massa do leito e surgimento de torrões. Com isso, o ar de fluidização 
não promove a movimentação adequada das partículas, apenas passa através de canais 
preferenciais e pelos seus interstícios. Outro aspecto observado é que não houve 
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modificações significativas nos perfis de flutuações de pressão de uma variação 
fluidodinâmica para outra. Os espectros de potência responderam às alterações dos regimes 
dinâmicos de forma visível e quantitativa, através da freqüência dominante. 
 Perfis semelhantes dos espectros de potência e flutuações de pressão, descritos 
anteriormente, foram obtidos nos experimentos 5 e 8. As Figuras 4.49 a 4.52 ilustram os 
gráficos obtidos durante esses ensaios. 
 As Figuras 4.51 e 4.52 representam os espectros de potência e flutuações de 
pressão obtidos em cada um dos experimentos 5 e 8, quando as partículas alcançavam alta 
taxa de circulação acima dos grânulos formados sobre a placa distribuidora. Com o 
surgimento dos canais preferenciais devido à formação dos grânulos, as partículas eram 
arremessadas através do tubo interno, fazendo com que o leito possuísse movimentação 
cíclica, semelhante ao leito de jorro. Os espectros para esta situação apresentam base 
estreita com pico dominante definido, situado entre 4,5 e 5,5 Hz. 
 Na Figura 4.52 as flutuações de pressão apresentaram amplitude e freqüência 
menor se comparado com a Figura 4.49. Embora em ambos os casos, a taxa de circulação 
das partículas tenha sido alta, o experimento 8 foi realizado com maior vazão de solução 
(Tabela 3.4). 
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Figura 4.51 - Espectro de potência e comportamento de pressão no tempo, Experimento 5, 
alta taxa de circulação das partículas (Freqüência dominante = 5,13 Hz). 
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Figura 4.52 - Espectro de potência e comportamento de pressão no tempo, Experimento 8, 
alta taxa de circulação das partículas (Freqüência dominante = 4,69 Hz). 
 
 Foi possível observar em todos os experimentos, que o espectro de potência tende 
a se deslocar na direção do eixo das amplitudes quando a circulação das partículas no leito 
diminuía devido à aproximação do colapso, diminuindo gradativamente a freqüência 
dominante. Para as flutuações de pressão as amplitudes diminuem, tornando-se irregulares. 
As Figuras 4.53 e 4.54 ilustram os gráficos que foram obtidos durante os experimentos 5 e 
8, respectivamente, quando a taxa de circulação de partículas no leito era baixa, o processo 
tendia à defluidização. 
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Figura 4.53 – Espectro de potência e comportamento de pressão no tempo, Experimento 5, 
leito próximo ao colapso. 
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Figura 4.54 – Espectro de potência e comportamento de pressão no tempo, Experimento 8, 
leito próximo ao colapso. 
 
 Para os ensaios analisados, verificou-se uma faixa dominante de freqüência e um 
regime dinâmico estável entre 4 - 6 Hz; valores abaixo de 4 Hz indicaram a redução da 
circulação das partículas caracterizando proximidade de colapso do regime, nas condições 
avaliadas neste processo. 
 Foi possível observar que os espectros de potência adquiridos durante os 
experimentos de granulação mostraram alterações nos perfis quando ocorreu redução na 
taxa de circulação de partículas, formação de canais preferenciais, surgimento de torrões e, 
por fim, proximidade ao colapso do leito, demonstrando ser uma ferramenta útil para 
identificar o ponto de intermitência em processos de granulação em leito fluidizado. 
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CAPÍTULO 5 
 
CONCLUSÕES 
 De acordo com as análises físicas e resultados dos experimentos realizados, 
pode-se concluir que: 
 
• Os ensaios preliminares contribuíram para a modificação do leito com a 
confecção de uma nova placa distribuidora e a introdução de um tubo interno. 
• A celulose microcristalina apresentou boa fluidização em leito fluidizado 
modificado, podendo ser granulado nas condições operacionais estudadas. 
• Através dos testes preliminares, verificou-se a necessidade de fazer 
intermitência da alimentação da solução granulante para os ensaios de 
granulação com as vazões testadas, aumentando-se a vazão do ar de fluidização 
a cada intermitência, eliminando-se dessa forma a tendência ao colapso do 
regime dinâmico. Verificou-se também a necessidade de acoplar um defletor no 
interior do leito para minimizar as perdas dos finos por arraste. 
• O ar de atomização sobre o leito de partículas de celulose microcristalina, na 
faixa de 68,95 a 137,89 kPa, não alterou o valor da queda de pressão, mas 
melhorou a dinâmica do leito fluidizado.  
• A solução de maltodextrina que resultou em adequada formação de grânulos 
foi a solução com uma concentração de 35% em massa de maltodextrina.  
• A solução granulante e a vazão utilizada na aspersão, bem como a pressão do 
ar de atomização, a temperatura do ar de fluidização e a distância do tubo 
interno em relação à placa distribuidora, tem uma grande contribuição no 
processo de formação dos grânulos. 
• A vazão da solução de granulação tem influência significativa, tanto no 
processo quanto no produto formado. Embora maiores vazões sejam mais 
favoráveis à defluidização, houve maior crescimento das partículas nessas 
condições, utilizando processo intermitente. 
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• A temperatura afeta de forma direta a formação dos grânulos. Para temperatura 
alta (80°C) ocorreu a secagem e arraste de boa parte da solução antes de entrar 
em contato com as partículas resultando em um menor crescimento. Para 
temperatura mais baixa (60°C) foi observado um maior crescimento dos 
grânulos. 
• Os grânulos foram formados por nucleação e consolidação das partículas de 
celulose microcristalina. 
• Não foi observada melhora na escoabilidade do material, pois o ângulo de 
repouso e o índice de escoabilidade aumentaram para o material após a 
granulação. 
• O ângulo de repouso das partículas, antes e após a granulação ficou na faixa de 
35°≤ θ ≤ 45°, classificadas como partículas de coesividade intermediária.  
• Na granulação, a diminuição da circularidade ocorreu devido ao fenômeno de 
crescimento dos grânulos, onde partículas molhadas colidindo umas com as 
outras são ligadas por pontes líquidas que depois de secas, formam um 
aglomerado. Esses aglomerados obtidos possuem formato menos esférico. 
• As determinações das densidades livre e reduzida contribuíram para a previsão 
das características de compressibilidade dos grânulos. A análise consistiu na 
determinação do índice de Carr. Os valores obtidos estão de acordo com os 
encontrados na literatura para um escoamento livre, e encontram-se na faixa de 
ótima fluidez que varia de 0 – 16 %. 
• Os valores obtidos de atividade de água para os grânulos secos após o processo 
de granulação estão na faixa desejada, tendo a estabilidade microbiológica 
assegurada (aw < 0,6). 
• Os grânulos formados pelo processo de granulação no leito fluidizado 
modificado foram perfeitamente compressíveis, permitindo a confecção de 
pastilhas. 
• A resistência das pastilhas ao esmagamento, impacto e manuseio, foi avaliada 
através dos testes de dureza e foram praticamente os mesmos para os diferentes 
experimentos, a CMC e o comprimido de referência; portanto, a dureza foi 
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função apenas da compressão e todas as condições foram satisfatórias estando 
de acordo com a literatura (Farmacopéia Brasileira, 1988), apresentando 
resistência adequada à absorção e choques mecânicos. 
• Os valores de rugosidade obtidos para as pastilhas foram maiores comparados 
ao comprimido de referência. O que pode ter ocorrido em virtude da superfície 
do comprimido de referência ser mais acabada e mais lisa, sendo esta 
característica relacionada ao processo de fabricação. 
• Os valores obtidos na análise de friabilidade das pastilhas estão dentro da 
especificação; para esse tipo de produto, menores que 1,5 %. 
• Analisando as respostas do planejamento experimental, foi possível obter 
modelos estatisticamente significativos para as respostas crescimento dos 
grânulos (dpSf /dpSo) e índice de Carr (ICarr). 
• Os espectros de potência adquiridos durante os experimentos de granulação 
mostraram alterações nos perfis quando se observou redução na taxa de 
circulação de partículas, formação de canais preferenciais e pequenos 
aglomerados e, proximidade ao colapso do leito. Através da identificação dessas 
mudanças, é possível que o método possa ser aplicado em controle de processos 
em leitos fluidodinamicamente ativos. 
• Mesmo havendo alta taxa de circulação das partículas acima dos grânulos 
formados sobre a placa distribuidora, as características do processo permitiram 
observar que a freqüência dominante diminuiu, ao passo em que o processo 
avança em relação ao início do processo, devido à nova distribuição de ar de 
fluidização causada pela formação de pequenos canais preferenciais que 
suspendem os sólidos através do tubo interno. 
• A nova capa de bico testada melhorou de forma significativa a dinâmica do 
leito reduzindo o número de intermitências favorecendo o crescimento dos 
grânulos nos experimentos realizados. 
 
 Por fim, tendo em vista que os objetivos do trabalho e os resultados obtidos que 
foram alcançados. As principais contribuições deste trabalho foram: a confecção de uma 
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nova placa distribuidora com diferentes tamanhos e arranjos (triangular e circular) dos furos 
para distribuição do ar, mostrando-se eficaz; a construção e adaptação de um tubo interno 
preso ao topo por uma haste retrátil, facilitando o seu deslocamento e fixação em relação à 
placa distribuidora, propiciando uma melhor movimentação das partículas no leito; a 
adaptação de um defletor, minimizando o arraste de finos; a construção e adaptação de um 
friabilômetro; o estudo da granulação da celulose microcristalina, que resultou em grânulos 
com crescimento em diferentes faixas granulométricas; resultados importantes para a 
fluidodinâmica, comparando leito fluidizado convencional com leito fluidizado modificado. 
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CAPÍTULO 6 
 
6 – Sugestões para Trabalhos Futuros 
 
 Com relação ao desempenho do processo de granulação em leito fluidizado 
modificado e dando continuidade ao estudo do processo de granulação de celulose 
microcristalina, tem-se as seguintes sugestões para trabalhos futuros: 
 
- Projetar um defletor mais eficaz, de modo a minimizar as perdas de partículas finas por 
elutriação, pois foi verificado durante os experimentos que essas partículas são essenciais 
para a formação dos grânulos. 
- Ampliar o estudo para outros tipos de partículas que apresentam dificuldades de 
escoamento e fluidização em leito fluidizado convencional. 
- Fazer novas modificações no equipamento para aperfeiçoar a técnica de granulação com o 
objetivo de obter grânulos com tamanhos e formas definidas. 
- Testar novas formulações de solução granulante. 
- Estudar as alterações causadas pela influência da umidade das partículas na formação dos 
grânulos. 
- Otimização do processo fixando um máximo de aglomeração (torrões) permitido. 
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ANEXO A 
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Figura A1 – Distribuição granulométrica antes e depois do processo de granulação 
experimento 1 (Ws = 4 mL/min; Pat = 10 psig; T = 60 °C; ht = 4 cm). 
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Figura A2 – Distribuição granulométrica antes e depois do processo de granulação 
experimento 3 (Ws = 4 mL/min; Pat = 20 psig; T = 60 °C; ht = 4 cm). 
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Figura A3 – Distribuição granulométrica antes e depois do processo de granulação 
experimento 4 (Ws = 10 mL/min; Pat = 20 psig; T = 60 °C; ht = 4 cm). 
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Figura A4 – Distribuição granulométrica antes e depois do processo de granulação 
experimento 5 (Ws = 4 mL/min; Pat = 10 psig; T = 80 °C; ht = 4 cm). 
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Figura A5 – Distribuição granulométrica antes e depois do processo de granulação 
experimento 6 (Ws = 10 mL/min; Pat = 10 psig; T = 80 °C; ht = 4 cm). 
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Figura A6 – Distribuição granulométrica antes e depois do processo de granulação 
experimento 7 (Ws = 4 mL/min; Pat = 20 psig; T = 80 °C; ht = 4 cm). 
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Figura A7 – Distribuição granulométrica antes e depois do processo de granulação 
experimento 8 (Ws = 10 mL/min; Pat = 20 psig; T = 80 °C; ht = 4 cm). 
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Figura A8 – Distribuição granulométrica antes e depois do processo de granulação 
experimento 9 (Ws = 4 mL/min; Pat = 10 psig; T = 60 °C; ht = 8 cm). 
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Figura A9 – Distribuição granulométrica antes e depois do processo de granulação 
experimento 10 (Ws = 10 mL/min; Pat = 10 psig; T = 60 °C; ht = 8 cm). 
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Figura A10 – Distribuição granulométrica antes e depois do processo de granulação 
experimento 12 (Ws = 10 mL/min; Pat = 20 psig; T = 60 °C; ht = 8 cm). 
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Figura A11 – Distribuição granulométrica antes e depois do processo de granulação 
experimento 15 (Ws = 4 mL/min; Pat = 10 psig; T = 80 °C; ht = 8 cm). 
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Figura A12 – Distribuição granulométrica antes e depois do processo de granulação 
experimento 16 (Ws = 10 mL/min; Pat = 20 psig; T = 80 °C; ht = 8 cm). 
